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Ankündigunng. 


In Folge des ungleichmäßigen Abſatzes der einzelnen monographiſchen Arbeiten 
aus denen das unter dem Titel: 


„Handbuch der chemiſchen Technologie“, 


herausgegeben von Prof. Dr. P. U. Bolley und Prof. Dr. K. Birnbaum, 
fortgefegt von Brof. Dr. €. Engler, 
erichienene Sammelwerk befteht, ift der Fall eingetreten, daß von einigen derſelben 
neue Auflagen nötbhig wurden. 

Da nun in Folge des raſchen Fortichritte® der Induftrie ſowohl der Umfang 
als auch der Preis diefer letzteren Bände ein mejentli anderer geworden ijt, als 
bei der erften Auflage, jo bat fih die Berlagshandlung genöthigt gejehen, mit 
diejen in neuer Auflage erſchienenen und noch erſcheinenden Monographien eine 
neue Serie zu bilden. 

In dieſer neuen Folge werden auch diejenigen Arbeiten Aufnahme finden, 
deren Einreihung in die Bände des urſprünglichen Sammelwerfes aus for- 
mellen oder fachlichen Gründen nicht möglich war. 

Es find hiervon jetzt erjchienen: 

Riefrg. 1. Yled, Dr. 9. „Die Fabrikation chemiſcher Producte aus thierifchen 
Abfällen”, welche an die Stelle von Bolley, Technologie, Liefrg. 5 tritt. 

Lieirg. 2. Benrath, Dr. 9. € „Die Glasjahrifation”, welche an die Stelle 
von Bolley, Technologie, Xiefrg. 6 tritt. 

Riefrg. 3. Fiſcher, Dr. Ferdinand „Die chemiſche Technologie des Waſſers“, 
welche an die Stelle von Bolley, Technologie, Liefrg. 1 tritt. 

Liefrg. 4. Andés, Louis Edgar. „Die trodıenden Dele, ihre Eigenidaiten, 
Zujanmenjegung und Veränderungen ꝛc.“ 

Xiefrg. 5. Lunge, Dr. Georg. „Steinfohlentheer und Ammoniak“, welde an 
die Stelle von Bolley, Technologie, Liefrg. 33 tritt. Neue (4.) Auflage 
fiehe Liefrg. 10. 

Liefrg. G. Sinapp, Dr. F. 2%. „Mineralgerbung mit Metall-Salzen und Ber: 
bindungen aus diefen mit organiſchen Subſtanzen als Gerbemittel.“ 

Liefrg. 7. Lunge, Dr. Georg. „Handbuh der Soda : nduftrie und ihrer 
Nebenzweige.” Zweite, vollfommen umgearbeitete Auflage. Erfter Band: 
Handbuch der Schwefelläure : Fabrikation. 

Liefrg. 8. Runge, Dr. Georg. „Handbuh der Soda-Induftrie und ihrer 
Nebenzweige.” Zweite, vollfommen umgearbeitete Auflage. Zweiter Band: 
Sulfat, Salzjäure, Zeblancverfahren. 

Liefrg. 9. Lunge, Dr. Georg. „Handbudh der Soda-Induſtrie und ihrer 
Nebenzweige.” Zweite, volllommen umpgearbeitete Auflage. Dritter Band: 
Ammoniafjoda. Verſchiedene Sodaverfahren. Chlor. Elektrolyſe. Nachträge. 
— Die drei Lieferungen 7, 8, 9 treten an die Stelle von Bolley, Tedno: 
logie, Xiefrg. 27, 28, 29. 

Liefrg. 10. Zunge, Dr. Georg. „Die Imduftrie des Steinkohlentheers und 
Ammoniald.* Bierte Auflage, umgearbeitet und ftart vermehrt von Dr. 
Hippolyt Köhler Eriter Band: Steinfohlentheer. Tritt an Stelle von 
Liefrg. 5 der „Neuen Folge“. 

In der eriten Serie jollen die begonnenen aber noch nicht vollendeten 
Arbeiten, nämlid: 

Erften Bandes zweite Gruppe, 2. AUbtheilung: „Die Anduftrie der Mineralble“, 

Eriten Bandes dritte Gruppe: „Die chemiſche Technologie der Brennftoffe“, 
Heizung, Bentilation zc., 

Bünften Bandes zweite Gruppe: „Chemiſche Technologie der Geipinnftfajern“, 

weitergeführt und außerden die noch fehlenden Gruppen, nämlich: 


(Fortſetzung ſiehe die vorlehte Seite des Umſchlags.) 
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Alle Rechte, namentlich dasjenige der Ueberjegung in fremde Sprachen. 
vorbehalten 


Borwort, 


Die dritte Auflage diefes Werkes, welche im Jahre 1888 erſchien, 
umfaßte einen Band von 657 Seiten, daS heißt faft den doppelten Um⸗ 
fang der zweiten (von 1882) und weit mehr als den dreifachen Umfang 
der erſten (von 1867). In ähnlichen, wenn auch nicht ganz jo ſchroffen 
Berhältniffen hat fi der Stoff jeit 1888 angehäuft und als die Noth⸗ 
mendigfeit einer neuen Bearbeitung an mich herantrat, fühlte ich mid 
dieſer Zaft um fo weniger gewachſen, als meine noch verfügbare, gegen 
früher erheblich) geminderte Arbeitskraft durch andere Aufgaben beansprucht 
war, und als ich gleichzeitig feit längerer Zeit den ‘Mangel des mir 
früher gegönnten perjönlichen Contactes mit den hier behandelten Induſtrien 
ſchmerzlich empfinden mußte. 

Ich betrachte es als ein großes Glück für die mir am Herzen lie— 
gende Weiterführung dieſes Werkes, daß es mir gelungen iſt, in Herrn 
Dr. H. Köhler, dem langjährigen Leiter bedeutender Theerverarbeitungs⸗ 
werte, einen Mann zu finden, der, wie wenig Andere zu einer jolchen 
Aufgabe geeignet ift, da er einerſeits noch heute mitten in der Praxis 
Reht, andererfeit3 feine wiſſenſchaftlichen und literariichen Sporen längft 
verdient hat. Herr Dr. Köhler Hat fi der Aufgabe, mein Werk zu 
enem den Bebürfnifien der Gegenwart entipredhenden und genügenden 
umzugeftalten, mit ebenjo viel Eifer wie Sachkenntniß gewidmet. Unter 
Beibehaltung des größten Theile der dritten Auflage ift in feinen 
Händen der neue, aus der Prarid und der Literatur entnommene Stoff 
io ſtark in faft allen Gapiteln angeſchwollen, daß das Werk nunmehr in 
zwei Bände (Steintohlentheer und Ammoniak) getheilt werden mußte. 
Seine Zufäße haben meine volle Beiftimmung gefunden, und muß alfo 
die vorliegende vierte Auflage als unfer gemeinſchaftliches Werk angejehen 
werden. Ich darf wohl mit folgendem Satze aus meiner legten Vorrede 
ihliegen: „Möge da3 Bud in diefer neuen Geftalt zu den Yreunden, 
welhe ſich feine Vorgänger erworben haben, noch recht zahlreiche neue 
gelellen, und vor Allem ſich dem Praktiker ala zuverläjjiger und brauch— 
barer Ratgeber erweiſen.“ 


Züri, im November 1899. 


®. Lunge. 


vi Vorwort. 


Es ift mir ein Bedürfnig, Herrn Prof. Dr. Lunge für das Ver— 
trauen, das er mir durd) die Uebertragung der Bearbeitung der vierten 
Auflage ſeines Werkes „Die Induftrie des Steintohlentheer3 und Am- 
moniaks“ entgegengebradyt hat, meinen wärmften Dant auszufpreden. 
Ich habe mich des mir gewordenen Auftrages mit um jo größerer Yreu- 
digkeit entledigt, al3 das Lunge'ſche Werk bereit in feiner erften Auflage 
bei meinem Eintritte in die mir liebgewordene Induſtrie des Steintohlen- 
theerd vor nunmehr zwanzig Jahren mein treuer Yührer geweſen ift und 
ih mir in feinen |päteren Auflagen faft immer als zuverläffiger Rath- 
geber erwiefen hat. ch Habe daher aud bei der neuen Bearbeitung faft 
das ganze Material der dritten Auflage unverändert benugen können. 

Bei der nun vorliegenden vierten Auflage glaubte ich der Stein- 
kohle, als dem gemeinfamen Ausgangsmateriale der beiden Induftriezweige, 
eine etwas eingehendere Betradhtung zu Theil werden laſſen und aud 
dem rein wiſſenſchaftlichen Xheile einen breiteren Raum gewähren zu 
- sollen. Es ſchien mir dies mit Rückſicht auf die Beurtheilung der über 
die Bildung des Theerd und Ammoniaks aus Steinfohle herrſchenden 
Anſichten nicht ohne Werth zu fein, infofern dadurch, befonders durch 
Anführung wichtiger ſynthetiſcher Methoden, einige Anregung zu neuen 
Forſchungen auf diefem Gebiete gegeben werden kann. Die Theorie der 
Theerbildung jelbft ift ja in jüngfter Zeit erft Durch die eracdten und 
interefjanten Arbeiten von G. Kraemer und jeinen Mitarbeitern, von 
Heusler und von Haber in eine Bahn eingelenkt worden, welche der 
thatfächlichen Unterlage keineswegs entbehrt und es hat den Anſchein, al? 
ob diefer Frage für die Folge ein immer lebhafteres Intereſſe entgegen- 
gebracht werden wird. | 

Weit umfangreicher find natürlich die Ergänzungen, welche der praf« 
tiſche Theil des Werkes, einſchließlich der analytiſchen Arbeiten erfahren 
mußte. Hier find es namentlich die Fortſchritie im Kokereibetrieb (Koks⸗ 
Öfen, Benzolgewinnung aus Ofengajen) und der Induftrie des Ammoniaks 
(neue Gewinnungsmethoden, flüffiges, condenfirte® Ammoniak), melde eine 
eingehendere Behandlung erheiſchten; aber auch die erarbeitung des 
Steinkohlentheers jelbft, bezw. die Gewinnung und Reindarftellung der 
Theerproducte, namentlic) des Naphtalins, der Carbolfäure, des Anthra- 
cens und die Poridinbajen hat mancherlei Bereicherung erfahren müſſen, 
wozu nit allen meine eigenen, langjährigen Erfahrungen den Stoff 
lieferten, fondern aud in dankenswerther Weile Mittheilungen von 
Freunden und Fachgenoſſen, theilmeife auch durch gütige Vermittelung des 


Vorwort. viI 


Herrn Prof. Dr. Lunge zur Verfügung flanden. Unter diefen nenne ich 
beſonders die Herren Beneraldirector Hilgenftod in Dahlhaufen a. d. Ruhr, 
Prof. Dr. H. Hirzel in Leipzig. Plagwib, Chefchemiler Dr. 3. Bueb in 
Dejlau und die Birma „Maſchinenfabrik Germania“, vorm. I. S. Schwalbe 
und Sohn in Chemnitz. Die reichhaltige Patent⸗ und techniſche Literatur 
wurde gemeinfam bon Heren Prof. Dr. Qunge und mir gefichtet und man 
wird kaum eine wichtigere Publication des lebten Jahrzehntes finden, 
welche nicht in gebührender Weife berüdfichtigt worden wäre. 

Die großen Nebenzweige der Induſtrie des Steinlohlentheers, die 
yabrilation von Aſphalt, Dachpappen und Ruß, jehienen mir gleichfalls 
mehr als der bloßen Erwähnung werth zu fein, namenlih auch um deß⸗ 
willen, weil fie als wichtige Abfagquellen für jede Theerdeitillation eine 
große Rolle |pielen und auch das Lunge'ſche Werk fi in diefen Indu- 
Arien längft als unentbehrlicher Führer eingebürgert hat, ohne melchen 
heute kaum eine nennenswerthe Fabrik diefer Branchen anzutreffen if. 

Beiondere Anerkennung muß fchließlich der Verlagsbuchhandlung aus⸗ 
geſprochen werden, welche da8 Werk in liberalfter Weile mit einer großen 
Anzahl vortrefflid ausgeführter, größtentheild nah Originalzeichnungen 
bergeftellter Stiche ausgeftattet und es ermöglicht hat, daß Die meilten, 
während des Drudes erſchienenen Beröffentlihungen noch in den fertigen 
Sab haben eingejchoben werden können; dod war es nicht zu umgehen, 
eine Anzahl derjelben dem zweiten Bande als „Nachträge“ anzufügen. 

&3 darf mithin ohne Uebertreibung behauptet werden, daß die neue 
Auflage des Lunge'ſchen Werkes in der That ein treues Bild giebt von 
der wiſſenſchaftlichen und techniſchen Höhe, auf welcher ſich die wichtigen 
Induſtriezweige des Steinfohlentheerd und des Ammonials im Augenblide 
des Erſcheinens befinden. 


Worms, im November 1899. 


H. Köhler. 
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Einleitung. 


Erftes Kapitel. 
Die Steinkohle als Rohmaterial des Steinkohlentheers. 


Gegenſtand des vorliegenden Werkes ift die Verarbeitung des Steintohlen- 
theers, jenes pyrogenen Zerſetzungsproductes der Steinfohle, welches in Gas⸗ 
anſtalten und Kolereien als werthvolles Nebenproduct in großen Mengen 
gewonnen wird. Bevor wir auf unfer eigentliches Thema näher eingehen, er- 
ſcheint es daher geboten, der Steinkohle ſelbſt, als dem Rohmateriale des Stein⸗ 
kohlentheers, einige Betrachtungen in Hinſicht anf ihre Bildung, ihre Eigen- 
ihaften und ihr Borlommen zu widmen. 

Wir wiflen, daß bei der Entftehung der. Steinkohlenlager das Wafler eine 
große Rolle gefpielt hat; dies ift durch die Forſchungen ber Geologie und ber 
Paläontologie unzweifelhaft feitgeftell. Die Steinkohle felbft ift als das 
Zerſetzungaproduct abgeftorbener Pflanzen erkannt worden; wie weit dieſe 
letzteren ausſchließlich aus Meerespflanzen (Lang) oder auch aus Landpflanzen 
(Sumpfgewächſe, untergegangene Wälder) beftanden haben, ijt noch nicht mit 
hinreichender Sicherheit feftgeftellt worden. Manche Kohlenbeden find unzweifel- 
haft marinen Urfprungs, andere (die jogen. Binuenmulden) dagegen verdanken 
Iocalen Depreffionen ihre Entftehung. Erftere erftreden fich meiftens auf große 
Pängen an vormaligen Seefüften, wo die Bildungselemente nur wenig wechjeln; 


ihre Entftehung mag vornehmlich auf Seepflangen zurückzuführen fein, welche 


nad) ihrem Abdfterben von Meeresftrömungen weitergeführt und an beftimmten 
Stellen abgelagert wurden. Die Iesteren dagegen (3. B. das Saarbrücker 
Becken) find von weit geringerer Ausdehnung und Regelmäßigkeit, und dieſe 
mögen ihren Urfprung der anſchwemmenden Wirkung der Flüſſe oder Ber- 
des Bodens in Folge Hebung und Senkung verdanken. Wahr- 
ſcheinlich ift, baß beide Gattungen zur Bildung der Steinkohle beigetragen 
haben ımd es mögen in dieſem Umftande zum Theil die Unterjchiede in ben, 
Eigenschaften verjchiedener Steinfohlenvorfommen begründet fein. 
Augenſcheinlich häuften fi) auf die verweienden Pflanzenrefte Schichten 
von Schlamm, weldye fpäter erhärteten und fo die Mutterfubftan; zur Bildung 
der Gefteinsformation (Kohlenfandftein, Kohlentalt, Kohlenſchiefer) wurden, in 
denen die Steinkohle gelagert ift. Died geht: unzweifelhaft aus der ganzen 
Zunge-Köhler, Eteinfohlentheer. 1 
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Situation der kohleführenden Formationen und aus den Einſchlüſſen von 
Pflanzenverfteinerungen und Landthierreſten hervor, welche dieſe Begleiter der 
Steinkohle in allen Fällen aufzuweiſen haben. Die die Kohle ſelbſt bildenden 
Pflanzenrefte bagegen formten fich in ungeheuren Zeiträumen der nachfolgenden, 
geologifchen Epodjen unter dem Einfluß von Drud, Wärme und innerer 
chemifcher Umlagerung und Umfegung zu dem um, was wir heute Steinkohle 
nennen. Wie viele Pflanzengenerationen dazu gehört haben, um den enormen 
Reichthum unferes Planeten an Steintohlen, bie theilweife in einer Mädhtigfeit 
bis zu 76 m!) ftehen, hervorzubringen, läßt fi) auch nicht annähernd 
tariren; allerdings darf man dabei nicht außer Acht laſſen, daß ber hohe 
Kohlenfäuregehalt der Luft im Verein mit bem tropifchen Klima jener fernen 
geologifchen Epoche eine ganz andere Vegetation als in unjeren Tagen zur 
Folge haben mußte. | 

Es kann nicht in unferer Abſicht liegen, die verfchiedenen Theorien, die 
man über die Bildung der Steinkohle aufgeftellt hat, auf ihre Wahrfcheinlichkeit 
zu prüfen. Nur einer Anfchauung, die man heute noch zuweilen in willen 
ſchaftlichen Werfen vertreten findet, und die augenſcheinlich von einer faljchen 
Borausfegung ausgeht, möchten wir entgegentreten, weil fie geeignet ift, über 
die Natur der Steinkohle ganz falfche Begriffe zu erzeugen. Man bat fi) die 
Bildung der Steinkohle aus holzfaferhaltigen Yandpflanzen 2) in der Weife gedacht, 
daß diefe unter Abjcheidung von freiem Kohlenftoff und Austritt von 
Waller jo erfolgt, daß bie widerftandsfähigen Harze und Dele, weldhe zum 
Theil der Verweſung entgingen, unter dem Drude der auf ihnen laftenden 
Gebirgsdecke die zurüdgebliebenen Kohletheilchen zu einer fteinharten Maſſe 
verfitteten. 

Daß dem nicht fo fein kann, geht fchon daraus hervor, daß die Steinkohle, 
wie wir jehen werden, überhaupt feinen freien Kohlenftoff enthält, und anderer- 
feit8 haben die intereflanten Unterfuchungen von Hoppe-Seyler?) und 
Zappeiner *) gezeigt, daß die Zerfegung der Cellulofe (Holzfubftanz) unter 
dem Einfluß eines Yerments, da8 man in allen Sümpfen, in allen Wäldern 
und Feldern findet, nicht im Sinne der obigen Annahme erfolgt, fondern daß 
fie Schon bei 20% der Hauptjache nach in Kohlenfäure und Sumpfgas bei 
untergeordneten Auftreten von Waflerftoff, Schwefelwaflerftoff und Aldehyden 
zerfällt. Es ift aber wiffenfchaftlich durch nichts gerechtfertigt, anzunehmen, 
daß diefer Proceß in der Steinfohlenperiode anders verlaufen fei, als heute; 
wir bürfen im Gegentheil annehmen, daß er ſich in viel gemwaltigerem Mafftabe 
abgejpielt hat, ald er heute auf der Erdoberfläche vor fich geht. 

Unterliegt e8 fomit gar feiner Frage, daß die verfchiedenen Beitandtheile 
jener kohlebildenden Urpflanzen, wie Cellulofe, Dele, Harze, organische Säuren ꝛc. 
ſich in fehr verfchiedener Weife an der Zerſetzung betheiligt haben, fo ift das 
Auftreten von freiem Kohlenftoff dabei in nennenswerthen Mengen fo gut wie 


1) Quenftedt, Epochen der Natur 1877, ©. 403. — ?) Schultz, Chemie 
des Steinkohlentheer8 1882, ©. 21. — °?) Ber. d. d. dem. Gel. 16, 122. — 
*) Ebendaf. 16, 1734 u. 1740, 
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ausgeſchloſſen. Es iſt anzunehmen, daß dieſe Anſchauung wohl in erſter Linie 
der ſchwarzen Farbe der Steinkohle ihre Entſtehung verdankt und dann auch 
dem Umſtande, daß bei ihrer Vergaſung der Hauptſache nad) ein kohleartiger 
Rüdftand, der Koks, Hinterbleibt, von welchem indeſſen nachgewiefen worden 
it, daß er gleichfalls nicht als Kohlenftoff, jondern höchſt wahrſcheinlich als 
eine höchſt complicirte Kohlenwaflerftoffverbindung anzufprechen ift. Mit Recht 
maht Mud?) darauf aufmerkfam, daß man dann ja auch in Stärkemehl, 
Zuder und ähnlichen Subftanzen, bie beim Erhigen Kohle hinterlafien, die 
Präeriftenz bes freien Kohlenftoffs annehmen müßte. 

Die Steinkohle ift bekanntlich eine nicht kryſtalliniſche, dichte, fchieferige 
oder fajerige Subftanz von braunfchwarzer. bis pechſchwarzer Farbe, welche 
häufig parallelepipedifch abgefondert ift und unter dem Mikroſtkop vegetabilifche 
Tertur zeigt. Ihr ſpecifiſches Gewicht ift 1,2 bis 1,5 und ihre elementare 
Zufammenfegung ſchwankend von 80 bis 95 Proc. Kohlenftoff, 2,5 bis 5 Proc. 
Baflerftoff, 2,5 bis 13 Proc. Sauerftoff und bis 0,8 Proc. Stidftoff. Eine 
Glaffification der Steinkohle für technifche Zwecke auf Grund ihrer procentualen 
Zufammenfegung läßt fi) erfahrungsgemäß nicht geben. Weit beilere Anhalt» 
punkte bietet das Verhalten gegen höhere Temperatur, und aud) hier findet man 
Schwanfungen je nad) der Brovenienz der einzelnen Kohlenforten. Ausführliches 
hierüber findet man in Mud, „Steinkohlenchemie“, Leipzig 189, auf bie 
hiermit verwiefen werden fol. Für unfere Zwede genügt die Clafjification 
Gruner’s 2), welche nachftehende Tabelle kurz zufammenfaßt: 








Verh. bei der Deftillation 


Gas Ammonial- 
waſſer 






Zuſammenſetzung 
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. Sandloblen . . . 76-80 15,545 1195-15 20-50 12-5 Jıs-ıs 
- Gastlohlen . . . . 180-865 | 5,8—5,0 |14,2—10 20—17| 5-8 |15—12 
. Scämiebelohlen . . |84-89 | 5,0—5,5 | 11,5— 5516-15 38—ı |13—-10 
. Berlofungslohlen . |88—91|6,5—5,5 | 6,5— 5,5 | 15—12 1—1 [10—5 
. Anthracite (magere 

Kohlen)... . . 90-93 |5,5—8,0| 55— 3 12-8 1-0 |5-2 


Ha 9 9 und 
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Für die Zwecke der Leuchtgas- und Theererzeugung, die uns hier aus⸗ 
ichließlich intereffiren, kommen nad, dieſer Klaffification hauptſächlich die 
Sorten 1, 2 und 4 in Betradit: Sandtohlen und Gastohlen liefern, erftere in 
quantitativer, leßtere in qualitativer Hinficht, das befte Material zur Gas⸗ 
bereitung, während fich die kurzflammige Backkohle Nr. 4 hauptſächlich, befonders 
nad) flattgehabter Aufbereitung (Wafchen und Schlämmen), zur Verarbeitung 
auf Koks eignet. Diefe Kohlenforten bilden alfo das eigentliche Ausgangs» 
material für den Steinfohlentheer. 


1) Steinlohlendhemie, Leipzig 1891, &. 1. — *) Dingl. Polyt. Journ. 213, 244. 
1 * 
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Dean hat allerdings die Steinkohle lange Zeit als der Hauptfache nach aus 
freien Kohlenſtoff beftehend angefehen. Erft die Arbeiten von Guignet!), 
Fremy?), Balter (f. u.) und in neuefter Zeit Friswell?) haben jeden Zweifel 
darüber, daß dem nicht fo ift, jondern daß die Steinkohle überhaupt keinen freien 
Kohlenftoff enthält, vollkommen befeitigt. Namentlid) der letztere hat gezeigt, daß der 
ſchwarze Rückſtand, welcher bei fechsftündiger Einwirkung von kochender, circa 
49 procentiger Salpeterjäure auf gepulverte Steinkohle Hinterbleibt, und der 
anfcheinend aus unveränberter Kohle befteht, mit diefer nichts mehr gemein Hat. 
Er ift in verdlinnter Natronlauge im Gegenſatze zu jener faſt volllommen 
löslich (1 Kohle hinterließ nur Spuren von Rüdftand) und aus diefer Löſung 
fällen Säuren braune, in viel Waffer lösliche Floden, die fid) nad) dem Trodnen 
wie eine Nitroverbindung verhalten. Bei der Deftillation diefer Subftanz mit 
Zinkſtaub entfteht unter Entweichen von Wafjerftoff und Cyan ein amınoniafa- 
liſches Deftillat, welches aud; Spuren von Pyridin und ähnlichen Bafen zu 
enthalten jcheint. 

Dean wird der Wahrfcheinlichleit wohl fehr nahe kommen, wenn man 
annimmt, daß die Steinkohle keineswegs al8 einfache chemische Verbindung auf- 
zufaflen ift, ſondern daß fie ein Gemenge verfchiedener und wahrſcheinlich jehr 
mannigfaltiger und hochmolecularer Kohlenwafjerftoffverbindungen darftellt. 
Bon dieſen Gefichtspuntten ausgehend hat Balter*) eine Hypotheſe liber die 
Eonftitution der Steinfohle aufgeftellt, die fich in folgenden Sägen zuſammen⸗ 
fafien läßt: 

1. Die Kohlen find Gemenge complicirter Kohlenftoffverbindungen. 

2. Letztere bilden eine genetifche, und vielleicht eine homologe Reihe. 

3. Das Kohlenftoffgerüft diefer Verbindungen ift ein complicirtes. Die 
einzige Analogie dafür bildet die aromatifche Reihe der organischen Verbin 
dungen. 

Bei der elementaren Zufammenfegung der Steinkohle und ihrem hohen 
Kohlenftoffgehalte Liegt e8 allerdings nahe, die Urfache ihrer Bildung und 
Eonftitution in der Zugehörigkeit ihrer Hanptbeftandtheile zur aromatischen 
Reihe zu fuchen und diefe Annahme erfcheint um fo geredjtfertigter, als bei der 
trodenen Deftillation der Steinkohle die ganze Benzolreihe wirklich entfteht, 
was aber natürlich nicht die Präeriftenz einzelner Glieder derjelben beweiſt. 
Immerhin ift e8 im diejer Hinficht nicht unintereflant zu erfahren, daß es 
Watſon Smith und Chorley) gelungen ift, durch Ertraction von japanifcher 
Steintohle mit Benzol nicht unbeträchtliche Mengen eines Bitumens zu erhalten, 
welches aromatifche Kohlenwafjerftoffe, Phenole und Glieder der 
Pyridin» und Chinolinreihe, wenn aud) in geringer Menge, enthielt. 
Bemerkenswerth find auch die Reſultate, welche Guignet ©) durch Einwirkung 
von Salpeterfäure auf Steinkohle erzielte. Es entftanden reichliche Mengen 
von Trinitroresorcin neben Oxralſäure. Bei der Natronfchmelze bildeten 


!) Compt. rend. 88, 590. — *) Ebendaſ. 88, 1048. — ?) Chem.⸗Ztg. 1892, 
S. 204. — *) Vierteljahrsſchr. d. Züricher naturf. Gel. 1873. Mud, Stein: 
tohlenchemie. — °) Journ. Soc. Chem. Ind. 12, 220. — °) Compt. rend. 88, 590. 
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fid) neben Humusartigen Subftanzen Ammoniaf und Anilin. Belannt ift aud). 
das Borlommen von Mellithfäure, C,(COOH),, in der Form ihres Alu⸗ 
miniumſalzes als Honigflem in der Steinfohle des Quaderſandſteines und der 
carboniſchen Formation im Gonvernement Tula, ebenfo da8 des Fichtelits in 
manden Zorf- und Braunkohlenlagern, fiir den die Unterſuchungen von Bam⸗ 
berger und Straßer !) e8 wahrſcheinlich machen, daß er ald Retenper- 
hydrür anzufprechen if. Kraus 2) hat auch für den Scheererit des Braun 
tohlenlager8 von Uznach (Schweiz) die Zufanmenfegung bes Retens gefunden. 

Aber dieſe vereinzelten Funde find doch der wirklichen Menge der Stein- 
fohle gegenüber zu unbedeutend, um einen allgemeinen Schluß auf die chemifche 
Natur derjelben berechtigt erfcheinen zu laſſen und Guignet felbft führt das 
Auftreten von Zriniteoresorcin bei der Behandlung von Steinkohle wit 
Salpeterfäure auf den Gehalt an Harzartigen Verbindungen zurid. Es muß 
deshalb auch vorläufig noch al8 müßig erjcheinen, wenn man verfucht hat, für 
Steintohlen verſchiedener Zuſammenſetzung befondere Structurformeln aufzus 
itellen, file welche der Bhantafie ein nur zu großer Spielraum gelafien ift. 

Die Harzartigen (löslichen) Beftandtheile der Steinkohlen find noch mehr- 
sah Gegenftand der Unterfichung geweien, ohne daß dabei Nennenswerthes 
zu Tage gefördert worden wäre. Muck) führt eine Reihe von in der Stein» 
tohle beobachteten, jauerftoffhaltigen Kohlenwafjerftoffverbindungen an, deren 
Zufammenfegung und Eigenſchaften zumeilen ziemlich verjchieden angegeben 
werden und die daher nicht den Anfpruch auf fcharf definirbare, chemifche 
Individuen machen können. Nach demfelben hat Dondorf in weltfäliicher 
Kohle eine in dünnen Blättchen vorfommende, fchwärzliche, rothbraun ſchillernde 
Eubftanz beobachtet, von überaus ſparſamem, wenn aud) weit verbreitetem Vor⸗ 
tommen, die auch in einer Menge von etwa 0,3 Proc. aus der Kohle felbft 
durch Schwefelfohlenftoff oder Aether ertrahirt werden fan. Die Subftanz 
zeigt die Zufammenfegung C —= 87,22 Proc, H = 9,20 Proc. O0 = 
2,29 Proc., S —= 1,29 Proc. Die ätherifche Löſung fluoreseirt. ſtark blau 
und die Subftanz verbrennt mit leuchtender, rußender Flamme unter Verbreitung 
eined weihrauchartigen Geruches. Diefer Körper beanfprucht um deswillen ein 
größeres Interefle, weil er zeigt, daß der Schwefel nicht allein als mineralifche 
Berunreinigung, fondern auch in organijch gebundener Form in der Steinkohle 
vorkommt. KReinjch*, ſcheint durch Ertraction von Steinfohle mit Alkohol 
einen Ähnlichen Körper gewonnen zu haben, den er übrigens nicht näher 
harakterifirt. Später hat dann noch Siepmann) weftfäliiche Gaskohle 
der Behandlung mit Aether, Alkohol und Chloroform unterzogen und mehrere 
harzartige Körper daraus gewonnen, deren elementare Zufammenfegung er feft- 
geitellt hat. 

Nicht unerwähnt follen ſchließlich auch die gasförmigen Begleiter der 
Steinkohle bleiben, die, in den Spalten eingefchloffen, oft unter hohem Drucke 


1) Ber. d. d. dem. Gel. 1889, ©. 3361. Bergl. auch 8. Spiegel, ibid. 
1889, ©. 3369. — *) Ann. Ehem. Pharm. 28, 345. — °) Loc. cit. p. 45. — 
*) Journ. f. praft. Chem. 1880. — °) Chen.sdtg. 1891, Rep. S. 86. 
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als fogenannte „Bläſer“ entweichen und im Bergbau eine ſehr gefürchtete 
Erſcheinung find. Diefe Safe find von einer Reihe von Forfchern !) auf ihre 
Zufammenjegung unterfucht und ald Gemenge von Aethan, Methan, Aethylen, 
Butylen.und anderen Gliedern der Reihe CnaHan, Kohlenoryd, Koblenfäure, 
Stidftoff und Sauerftoff erfannt worden. Daß dieſelben noch aus einer 
früheren. Beriode der Yerjegung herrühren, ift wenig wahrjcheinlich; viel eher 
ift man geneigt zu der Annahme, daß die Steinfohlen. auch heute noch in dem 
Proceß einer weiteren, langſamen Berfohlung begriffen, und jene Gafe bie 
Producte diefer fortichreitenden Verkohlung find. Der Gehalt diefer Gafe an 
Sauerftoff und Stidftoff dürfte lediglicd) auf Verunreinigung mit Luft zurück⸗ 
zuführen fein. 

Das bemerkenswerthefte Vorkommen der Steinkohle findet fich bekanntlich 
in der Steinkohlenformation aller Länder, zuweilen tritt fie aber auch in anderen 
Sormationen auf, wie z. B. im Rothliegenden (Saar), im Lias (Banat) und 
im Wealden. Die Naturerfcheinungen, deuen die Steinkohle ihre Entftehung 
verbanft, reichen ſomit zurück bis in die Epoche der älteften Sedimentärformation , 
der paläozoifchen Gruppe; wenn man einer Berechnung Graßmann's?) 
Glauben jchenten darf, Tiegt diefe Periode ungefähr 2260 000 Jahre hinter 
unjerer Zeitrechnung zurüd. 

Wir dürfen die Hauptlagerftätten der Steinkohle in den einzelnen Ländern 
als bekannt vorausjegen; von größerem Intereſſe für uns dürften die Zahlen 
für die Öörberung der hauptfächlichiten Productionsländer der Erde fein. Die- 
felbe betrug in Kilo-Tons zu 1 Million Kilogranım 3): 
Groß⸗ Vereinigte Deutſch⸗ 


Jahr britannien Staaten fand‘) Vrankreich Belgien 
1892 184 697 _ 145200 71362 25697 19583 
1893 166 955 146070 73909 25173 19411 
1894 191290 154897 76741 26964 20535 
1895 192687 174550 79164 27801 20448 
1896 198478 175363 85640 28870 21252 
1897 205353 179819 91008 30278 21535 


Die Sefammtprobuction der übrigen Fohleerzeugenden Ränder dürfte etwa 
der franzöfifchen Iahresförderung gleichlommen, fo daß die gegenwärtige Welt- 
production an Steintohle ungeführ 560 000 000 A 1000kg betragen wird. 
Noch im Jahre 1832 wurbe diefelbe (theilweife nad Neumann-Spallart) 
von Schulg 5) auf ca. 319 064 592 t gejchägt. 

Eine anerkannt zuverläffige Duelle, Rothwell’8 Mineral Induftries 
(6, 165), giebt folgende Yufammenftellung über die Kohlenproduction der 
Welt fiir 1896, umgerechnet auf metrifche Kilotonnen: 


1) Biſchof, cit. nad Mud, ©. 58. Bunjen, Pogg. Ann. 83, 197. Keller, 
Ann. Chem. Pharm. 92, 74. E. von Meyer, Journ. f. praft. Chem. 114, (NR. F.) 
6, 389. Thomas, Journ. Soc. Chem, Ind. 1876, p. 144. Schondorff, 
Zeitſchr. |. Berg:, Hütten: und Salinenw. 1876, &. 119. — ?) Cit. nad Schultz, 
loc. cit. S. 22. — ?) Deutſche Induſtr.⸗Zeitg. 1898, Nr. 14. — *) Ohne Braun: 
tohle. — °) Schul, loc. cit., S. 23. 











Broduction an Steintohlen. 
Steinkohle Braunfohle 
Afrika .. 250 — 
Auſtralien. 5429 — 
Oeſterreich⸗ Ungarn. 9899 18 833 
Belgien . 21252 — 
Canada 3119 — 
Frankreich 18750 439 
Deutichland . 85 640 29798 
Griechenland . — 20 
Indien. 3 910 — 
Italien 276 — 
* Japan 3700 — 
Portugal . — 8 
*Rußland. 7750 — 
Spanien. 1853 55 
Schweben . 226 — 
Großbritannien 198 487 — 
Vereinigte Staaten . 170 243 — 
* Andere Xänder . 2000 — 
Insgeſammt 532 784 49 203 


Angeſichts diefer enormen Steigerung der Production, die innig mit der 
rapiden Entwidelung der Induftrie verknüpft ift, hat man fchon vielfach die 
Frage aufgeworfen, wie lange der Borrath an Steinkohle wohl noch ausreichen 
wird und für einzelne Länder ift dieſe Frage nicht ohne ſchwerwiegende Ber 
deutung. Schon feit mehreren Jahrzehnten wurde diefe Frage in England 
ventilir. Reynolds!) theilte 1892 mit, daß der Geſammtvorrath Groß- 
britanniens bis zu einer Tiefe von 4000 Fuß nicht mehr ald 146 763 Mill. 
Tonnen betrage, welcher bei der fortwährend fich fteigernden Entwidelung der 
Induftrie diefes Landes höchſtens noch fiir 228 Jahre ausreichen dürfte. Hill, 
eine der erſten Autoritäten auf diefem Gebiete, rechnete damald fogar. nur 
170 Jahre als Grenzzahl. Nach einer neuerlichen Berechnung des legteren 
Autors?) dürfte Großbritannien im Jahre 1900 bis zu einer Ziefe von 
4000 Fuß unter der Erdoberfläche nur noch über 81683 Mill. Tonnen 
Steinkohle verfügen. 

Naſſe?) berechnet unter der Annahme, daß 1 Braunkohle = 0,6 
Steinkohle zu fegen ift (mas übrigens nur für Deutfchland und Oeſterreich 
in Betracht fommt), die Kohlenvorräthe wie folgt: 


1) Chem.⸗Zeitg. 1892, S. 1105. — °) Anz. f. Ind. u. Techn. Frankfurt a. M., 
1898, ©. 631. — °) Die Kohlenvorräthe der europ. Staaten, insb. Deutſchlands 
und deren Erſchöpfung. Berlin 1893. 
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Kohlenvorrath Jahresförderung 1889— 1891 
Milliarden Tonnen Millionen Tonnen 


Großbritannien. . . . 198 184,2 
Deautihland . . . . -. 112 81,8 
Stand . . ... 18 25,3 
Defterreih-Ungarn. . . 170 20,5 
Belgien . . . 13 20,0 
360 331,8 
Nordamerila. - -» - . 684 _ 
dig. 1. Nach rationellen Annahmen 


über die wahrfcheinliche Steige⸗ 
rung der Förderung fann man 
annehmen, daß die Erſchöpfung 
der Kohlenvorräthe ſich nach ſpäteſtens 
500 Jahren in Frankreich, Defterreich 
und Belgien, erſt jpäter in Groß⸗ 
britannien und erft in 800 bi8 1000 
Jahren in Deutſchland Fühlbar macht. 
Eine völlige Erfchöpfung wird für 
Europa zufammengenommen in 670 
Jahren, für Nordamerika etwa im 
650 Jahren zu erwarten fein. 

Aehnliche Betrachtungen ftellt 
auch F. Fiiher!) an. Nah ihn 
förderte Deutfchland im Jahre 1850 
erſt 5 Mil. Tonnen Steintohlen, 
1870 ſchon rund 70 Mill. und 1895 
trotz des Nüdganges in 1891/92 
ihon 82 Mill. Tonnen. Auf dem 
Continent nimmt fomit Deutſchland 
weitaus den erften Plag ein, während 
Frankreich nur etwa 28 Millionen 
Tonnen, Belgien 19 Mill, Oefter- 
reich 10 Mill. und Rußland kaum 
8 Mill. Tonnen fördern. England 
förderte im Jahre 1840 bereits 
35 Mill. Tonnen Steinfohlen, 1895 
trog des Nücganges in 1891/92 
über 190 Mill. Tonnen, die Vers 
einigten Staaten ftanden im Jahre 
1875 mit Deutfchland gleich, jetzt 
erreicht die Förderung 175 Dill. 


BERNER" 
BINNEN 
ITHrE 
ZITIERT 





ı) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1897, 
©. 480. 
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Tonnen Steintoflen. (Bergl. die beigefügte graphifche Darftellung Fig. 1.) 
Bei diefen gewaltigen Förderungen dürften nad) feiner Anficht die Kohlen⸗ 
vorräthe in den ulturftaaten in 200 bis 800 Jahren erjchöpft fein. In⸗ 
deilen fönnen ung dieſe Verhältniffe nicht fchreden, wenn wir bedenten, welche 
ungeheuren Schäge an Steinkohle nod in Alien, Afrika und Auftralien uns 
erichlofien, oder kaum in Angriff genommen, ruhen. 

Bon Bedentung für den Inhalt des vorliegenden Werkes find aud) die 
Zahlen, mit welchen die Theerproduction an dem Verbrauch der jährlichen 
Kohlenförderung participirt. 3. 2. Bell giebt darliber die nachfolgende, nad) 
englifchen Verhältniſſen zufamntengeftellte Aufftellung, die allerdings heute ſchon 
etwas veraltet ift: 

für Eifen- und Stahlproduction . . . 30 Proc. 
Hanshaltungezwede. . . . . . 17 


» 7 
n» Bampfmotuen . . » 22.2. 12, 
„ rot. . 2. 2 2 220. 10 „ 
„Bergweſen 0.7, 
„Gas⸗ und Theerprobuction 6 „ 
„Glas⸗ und Thoninduftrie . 4 „ 
„ Schifffahrt und Eifenbahnen . 5 „ 
„ Metallgewinnung, Brauerei c. . . 9 „ 


100 Proc. 

Diefe Zahlen, die nad) neuerlichen Berechnungen, wenigftens foweit fie 
die zur Theerproduction in Betracht kommenden Induftrien, Eifen- und Stahl: 
production (Kofsöfen, Hochöſen) und Teuchtgasproduction betreffen, für englifche 
Terhältniffe noch heute zutreffend find, erleiden in ben verfchiedenen Ländern 
eine gewiffe Verſchiebung, die aus dem jeweiligen Stande der erwähnten Ins 
duſtrien reſultirt. Immerhin find diefelben aber geeignet, uns einen ungefähren 
Begriff über die mögliche Weltproduction an Steinfohlentheer zu geben. Tier 
ielbe würde ſich wie folgt ftellen: 


0 | gerarheitet Wögliche Theer⸗ 
production 
Tonnen 


Möglice Ausbeute 
n Theer 
Proc. 


Verarbeitete Kohle 


Tonnen 


Herkunft des Theers 
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Eiſen⸗ u. Stahlprod. 168 000 000 Ä 2,5 4 200 00%) 
Zeuchtgasindufttie . 83 600 000 5,0 1 680 000) 
| 201600000 | | 5880000 


Selbftverftändlich Tann ein großer Theil der in der Eifen- und Stahl⸗ 
induftrie verwendeten Steintohlen unter feinen Umftänden im folcher Art ver- 
wendet werden, daß man dabei an die Gewinnung von Theer als Nebenproduct 
denken Fünnte. 


Die trockene Defillation der Hteinkohle. 


Der Proceß der trodenen Deftillation, das heißt, der Erhitzung orga- 
niſcher Körper bei Luftabſchluß bis zu ihrer Zerfegung, wird in der Induftrie zu 
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mehrfachen Zmweden vorgenommen. Das Hauptproduct, auf welches man hin⸗ 
arbeitet, kann entweder der feite Ruckſtand der Deftillation fein, oder die fid) ent⸗ 
widelnden permanenten Safe, oder aber das conbenfirbare Deftillat. Das 
letztere theilt fich faft immer in zwei Schichten, indem da8 in der urfprünglichen 
Subftanz vorhandene oder bei der trodenen Deftillation aus ihr gebildete Waſſer 
einen Theil des Deftillates auflöft, während die in Waller unlöslichen, conden=" 
firten Producte fi Hiervon in Form eines mehr oder weniger diden, meift 
dunkel gefärbten Oels abtrennen, das in beftimmten Fällen leichter, in anderen 
ſchwerer als das wäflerige Deftillat ift, und im Allgemeinen als Theer 
(goudron, tar) bezeichnet wird. 

Die Verſchiedenheit der Ausgangsmaterialien macht fid qualitativ weit 
mehr in den condenfirten PBroducten geltend, als in dem feften Rüdftande oder 
den permanenten Gafen. Der fefte Rüdftand ift chemiſch im Wejentlichen 
ſtets Kohlenftoff, wenngleich er aucd, nod) geringe Mengen Waflerftoff enthält. 
Die Verſchiedenheit zwifchen Holzfohle, Steinfohlentots, Knochenkohle u. f. f. 
würde hiernach hauptfächlich darauf beruhen, daß mit dem als Reſt der orga= 
niſchen Subftanz übrig gebliebenen Kohlenftoff, je nad) der Art des Minerals, 
verfchiedene Arten und Gewichtsmengen von Mineralfubftanzen innig gemengt 
find. Daneben fpielt natürlich auch der Umftand eine Rolle, daß die trodene 
Deftillatton in der Technik bei fehr verfchiedenen Temperaturen vollzogen, und 
dadurch auch die phyſikaliſche Natur der zurückbleibenden Kohle modificirt wird ; 
vermuthlich ift dies mindeftens ebenfo wichtig, als die Berfchiebenheit der 
Ausgangsmaterialien. Mebrigens ift e8 fehr möglich, daß die Molecüle des 
Kohlenftoffs in der Holzkohle, den Koks u. |. w. nicht aus derfelben Anzahl 
von Atomen beftehen. Endlich ift e8 ficher, daß in biefen Körpern neben dem 
freien Kohlenftoff auch noch Verbindungen von SKohlenftoff mit Waflerftoff, 
Sauerftoff und ſelbſt Stidftoff vortommen, deren Iſolirung ober ſelbſt Er⸗ 
fennung bis jegt noch nicht geglüdt if. Immerhin muß man jagen, daß der 
verbrennliche Theil aller kohligen Rückſtände, foweit e8 die chemifchen Hülfs⸗ 
mittel biß jetzt zu unterfcheiden vermögen, keine großen Verfchiedenheiten darbietet. 

Aehnlich verhält e8 fic mit den permanenten und nicht im Condenſations⸗ 
waſſer aufgelöft bleibenden Gaſen, welche bei der trodenen Deftillation entitchen. 
Man findet von den wichtigeren ſtets vor: Kohlenfäure, Kohlenoxyd, Stidftoff, 
Wailerftoff, die erften Glieder der Methan (Baraffin-) Reihe und der waflerftoff- 
ärmeren Kohlenwafferftoffe (Aethylen, Acetylen). Doc) fehlt ſchon der Schwefel- 
waflerftoff beim Holz, während er bei der Steinkohle und den thierifchen 
Materialien regelmäßig auftritt. Die Gewinnung diefer permanenten Safe für 
Beleuchtungszwede ift der Gegenftand einer zwar verhäftnigmäßig noch fehr 
jungen, aber doc) fchon enorm umfangreichen und wichtigen Induftrie, in welcher 
jest mehr als je alle übrigen Ausgangsmaterialien gegenüber den Steinfohlen 
(Gaskohlen) nur von verfchwindend geringer Bedeutung find. 

Sehr groß find ſchon die Verfchiedenheiten in den wäſſerigen Deftil« 
laten je nad) der Natur des Rohmateriales. Beim Holze, deſſen Stieftoffgehalt 
jehr gering ift, find diefe Producte faurer Natur, indem in ihnen Efligjäure 
vorwiegt, neben welcher Methylalkohol (Holageift) und Aceton die größte Rolle 
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Ipielen. Die foifilen VBeränderungsproducte ber Pflanzenwelt verhalten ſich in 
diefer Beziehung dem Holze nod) ähnlich, wenn fie aus jüngeren Formationen 
oder aus der Jetztzeit ſtammen, wie Torf und Braunkohle. Man giebt fogar 
öfter bie faure Reaction des Deftillates als Unterfcheidungszeichen für bie 
Braunkohle gegenüber der Steinfohle an. Sämmilicher Metbylaltohol und 
weitaus die meifte Ejfigfäure des Handels werden auf diefem Wege gewonnen. 
Die Steinkohlen ihrerjeits, welche ftetd eimen gewiflen Gehalt an Stidftoff 
baben, liefern unter allen Umftänden ein wäfleriges Deftillat, deſſen Reaction 
durch Ammoniaf und in minderem Grade durch flüchtige organische Baſen ſtark 
alkaliſch if. Weitaus der größte Theil alles Ammoniaks und feiner Salze, 
welche inbuftriell erzeugt werden, ftammt aus diefer Duelle, nämlich dem 
Ammoniakwaſſer der Gasfabriten, welches freilich nicht allein durch bloße 
Condenſation vermittelft Abkühlung, jondern daneben auch nod) durch directes 
Auswafchen der Ammoniaffalze ans dem Safe im Scrubber erhalten wird. 

Eine ähnliche Berfchiedenheit zeigt fich in den öligen Deftillaten, den 
Theeren. Im Allgemeinen können wir jagen, daß der Theer aus Torf, Braun 
fohlen und bitumindfen Schiefern hauptſächlich aus Kohlenwaflerftoffen der 
„fetten“ („aliphatifchen“) Serie, der Holztheer aus Phenolen und Derivaten der: 
jelben, der Steinfohlentheer aus „aromatischen“ Kohlenwaflerftoffen befteht. Neben 
diejen Hauptbeftandtheilen kommt aber ftet8 eine große Menge von anderen Körpern 
vor, und die Verhältniſſe werden noch viel complicirter dadurch, dag die einzelnen 
Körper durch die Wirkung der Hite theils in andere Körper derfelben Serie, 
theil3 in Berbindungen aus ganz anderen Serien übergehen, und in Folge 
davon der Theer aus demfelben Materiale jehr verichieden ausfällt, je nad) der 
Temperatur, bei welcher die trodene Deftillation flattgefunden hat, ja fogar 
nad) der Geftalt des Deftillationsgefäßes, welches den entwidelten Dämpfen 
mehr oder weniger lange Zeit zur Berührung der heißen Gefäßwände geftattet. 
Daher ftellen die Theere äußerft complere Gemenge dar, deren Entwirrung 
felbft im beften Falle (beim Steintohlenthecr) nod) lange nicht vollftändig, und 
in den übrigen Fällen nod) viel weniger gelungen ift, in Folge der außer: 
ordentlich großen Schwierigkeiten, welche mit biefem Studium verknüpft find. 
Säuren (Phenole) und Baſen kann man wenigftens durd) Oruppen-Reactionen 
herausnehmen; aber die große Malle der indifferenten Kohlenwaflerftoffe läßt 
fi nur durch fractionirte Deftillation, in wenigen Fällen durch Kryftallifation 
oder durch die Bildung von Sulfofäuren u. ſ. w. von einander trennen, von 
welchen Operationen vor Allem die erfte oft, namentlich bei hohen Siebepuntten, 
zur Trennung der einzelnen Körper durchaus unzulänglich ift, um jo mehr, als 
bei der Temperatur des Siedepunktes häufig ſchon Zerjegungen eintreten. 

Der Braunfohlentheer, ſowie auch der Theer aus Torf und aus bitu- 
minöſen Schiefern (früher auch der aus dem Boghead- Mineral von Torbane: 
Hill in Schottland) wird um feiner felbft willen als Hauptproduct erzeugt, und 
bildet die Bafis der mwefteuropäifchen Mineralöl- und Baraffininbuftrie, welche 
jelbft gegenüber der Übermächtigen Concurrenz des amerikaniſchen und ruſſiſchen 
Petroleums, des Ozokerites und anderer in der Natur fchon fertig gebildeter 
Producte ihre Lebensfähigkeit behauptet Hat. Die Übrigen Producte der trodenen 
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Deftillation folder jüngeren Yoffilien haben entweder fehr geringen oder gar 
feinen Werth, ausgenommen bei einigen fehr dichten, fteinfohlenähnlichen Braun⸗ 
tohlen, welche 3. B. gute Kol8 und gutes Leuchtgas, dafiir aber gerade feine 
Beleuchtungsöle liefern. Dagegen wird ber Steinlohlentheer bis jest 
nirgends abſichtlich als Hauptproduct dargeftellt, welchem die Übrigen Probduete 
untergeordnet wären; er ift vielmehr ein zufälliges, aber der Natur ber Sache 
nad) unvermeibliches Nebenprobuct der Yeudjtgasbereitung (von der Gewinnung 
von Theer bei der Kolsfabrifation wird ſpäter zu ſprechen fein) aus Steinkohlen, 
ganz genau wie die Ammoniakwaſſer. Es ift eben durchaus nothwendig, dieje beiden 
Körper zu condenfiren, um das Leuchtgas zu reinigen; aber während die bei 
dem Procefie rüdftändig bleibenden Koks ftets.ein Nebenproduct von erheblichem 
Werthe waren, welches auf den Geftehungspreis des Leuchtgaſes weientlichen 
Einfluß übte, fah man viele Jahre lang den Theer und das Ammoniakwaſſer 
als fehr läftige Abfälle an, welche nicht nur nichts einbradhten, fondern deren 
Befeitigung fogar oft mit erheblichen Unannehmlichkeiten und Koften verbunden 
war. Nachdem jedoc) feit einem Bierteljahrhundert der Steinkohlentheer und 
das Ammoniafwafler die Ausgangspunkte einer Anzahl von chemischen Induftrien 
der enormften Bedeutung geworden find, find fie zu Factoren geworden, welche 
die Rentabilität der Gasfabriken ſehr entſchieden beeinfluffen, und man kann 
die Betrachtung nicht abweifen, daß Umftände eintreten könnten, unter welchen 
jene beiden Producte das Hauptziel der trodenen Deftillation der Kohlen wären, 
und das Leuchtgas nur als Nebenproduct erfchiene. Hiſtoriſch intereſſant ift es, 
daß das erfte überhaupt in England ertheilte Patent, welches eine trodene 
Teftillation von Kohlen befchlägt, dasjenige von John Joachim Becher und 
Henry Serle, datirt vom 19. Auguft 1681, gar nicht von der Bereitung 
von Leuchtgas, fondern nur von derjenigen von „Pech und Theer aus Stein- 
fohle* handelt: „A new way of makeing pitch, and tarre out of pit coale, 
never before found out or used by any other.“ 

Wir werden fpäter fehen, daß in den legten Jahren die Erzeugung von 
Theer und Ammoniaf al8 Hauptproducten der trodenen Deftillation zum Gegen= 
ftande von vielen Verfuchen gemacht worden ift. 

Das Berhältniß, in welchem der Theer als Nebenproduct der 
Gasfabrikation zu den Einnahmen der Gasfabriken beigetragen 
Hat, ift jehr erheblichen Schwankungen unterworfen gewejen. Wir haben bereits 
erwähnt, daß derjelbe nach der Einführung der Gasheleuchtung viele Jahre ein 
läſtiges Nebenproduct gewejen ift, deſſen Befeitigung für die Gasfabriken mit 
nicht unbeträchtlichen SKoften verbunden war. Die Beläftigung ging fogar 
foweit, daß fie an vielen Orten die Einführung diefer jegensreichen Erfindung 
in Frage ftellte und jedenfall deren Ausbreitung in den erften Jahrzehnten 
ihres Beſtehens, wie oben erwähnt, ſehr hinderlich war. In der erften Zeit 
der Teuchtgasfabrifation war man einfach; gezwungen, den Theer tweglaufen zu 
laffen, aber dies ging nur fo lange, als die Verunreinigung der Wafjerläufe 
und die DBeläftigung der Anmohner nicht zu große Dimenfionen annahm. 
©eringere Mengen fonnten ſchon damals zur Rußfabrikation, die fich fofort 
dieſes Materiald an Stelle des theuren Harzes bemädhtigte, abgeftoßen werden und 
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wurden von den Gasfabriken, die froh waren, das läſtige Nebenproduct los zu 
werden, koſtenlos verabfolgt. Die erften zuverläffigen Angaben über den Preis 
bes Gastheers finden fi) in ‘Dumas, Handbuch der angewandten Chemie, 
überfegt von Engelhart und Aler, Nürnberg 1830, Bd. I, S. 762, woraus 
man erfährt, daß damals die Usine roayle in Paris für den Theer aus 
2295 000kg Steinfohle insgefammt 1200 Fred. eingenommen hat. Kine 
durchſchnitliche Ausbeute von 5 bis 6 Proc. angenommen, wirbe dieſer Erlös 
einen Preis von circa 1 rc. pro 100 kg bedeuten. 

Schon vor dieje Zeit fielen, wie wie im fünften Capitel ſehen werden, 
die erſten Verſuche zur Verwerthung des Steinkohlentheers durch Deſtillation, 
die von England ihren Ausgang nahmen. Dort hatte man bereits gelernt, 
die billigere Eſſenz des Steinkohlentheers, u. a. ftatt Terpentinöls, in der Her- 
ftellung wafferdichter Stoffe zu verwenden. Dazu kam nod) die Erfindung 
Brönner’s, dieſe Eſſenz als Fleckwaſſer zu benutzen, welche gleichfalls einen 
weientlichen Einfluß auf die Verwerthung des Steinfohlentheers bedeutet. 
Ungefähr um diefelbe Zeit hielt auch die Erzeugung von Dachpappe von 
Schweden aus ihren Einzug im die Induſtrie, die, urſprünglich ſich des 
ſchwediſchen Schiffstheers zur Imprägnirung der Rohpappe bedienend, bald 
erfolgreich den billigen Steinfohlentheer ald Surrogat aufnahm und in kurzer 
Zeit e8 zu hoher Blüthe bradjte. 

In England vernrfacdhte die Einführung des Schweröls zur Holzconſervirung 
(Bethelt 1838) einen nicht unbedeutenden Verbrauch an Theer. 

War fomit durch diefe vielverfprechenden Anfänge dem feither läftigen 
Nebenprobuct fchon eine Marktlage gefchaffen, jo konnte doch der Conſum an 
Steinkohlentheer nur local deflen Production abforbiren; zubem nahm die 
Erzeugung und der Verbrauch, von Leuchtgas und fomit and) die Production von 
Steinkohlentheer fortgejeßt zu, ohne daß die Entwidelung der genannten 
Induſtrien mit diefer Mehrerzeugung gleichen Schritt halten konnte. So lagen 
die Dinge, al® am Ende der fünfziger Jahre, .zuerft in bejcheidenen Anfängen, 
die Induftrie, der Theerfarbftoffe ins Leben trat, und in ihrer, bis dahin in ber 
ganzen chemischen Technik unerhörten, rapiden Entwidelnng ungeheure Mengen 
von Rohſtoffen ans Steinfohlentheer, befonders Benzol und Anthracen, verichlang. 
Jetzt war es Zeit, daß auch die Induſtrie der Theerverwerthung ein be 
jchleunigtere® Tempo annahm, um bie Menge der Rohftoffe zu befchaffen, die 
jene beanſpruchte. In dieſer Zeit entftanden die großen Anlagen zur Ver⸗ 
arbeitung des Steintohlentheerö, welche die Tcheerinduftrie zum Range einer 
Großinduftrie erhoben Haben, zuerft in England und in kurzer Folge auch auf 
dein Continent. Erfteres hatte, dank feiner bereit auf der Stufe höchſter 
Blüthe befindlichen Leuchtgasinduftrie, einen gewaltigen Vorfprung vor den 
übrigen Induftrieftanten und von da aus datirt auch die Beherrſchung des 
Weltmarktes in Theerproducten, die ſich England bis in die neuefte Zeit zu 
erhalten verftanden hat. 

Jetzt war das fo lange Zeit läſtige, vielgefchmähte und von der Induſtrie 
jo ftiefmütterlich behandelte Nebenproduct der Leuchtgasfabritation mit einem 
Male zu einem ber begehrteften Hanbelsartifel geworden. Dieſem Umftande 
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kam nod) auf der anderen Seite die Entwidelung der Rübenzuderinduftrie zu 
Huülfe, welche. große Mengen von fchwefelfaurem Ammoniaf, das man aus bem 
bei der Leuchtgasfabrifation gleichzeitig entfallenden Gaswaſſer ſchon früher 
herzuftellen gelernt hatte, als Düngemittel beanjpruchte, um die Nachfrage nad) 
diefen Artikeln zu fteigern und den Werth diefer Nebenproducte in der Calcu⸗ 
lation der Gasfabriken erheblic, zu erhöhen. So brachte, nad) einem Geſchäfts⸗ 
berichte der South Metropolitan Gas Company, der Verkauf des Theers und 
fchwefelfauren Ammoniaks Mitte der achtziger Jahre einen Gewinn von 
9 ih. 51/, d. (beinahe 10 Darf) pro Tonne der beftillirten Kohle ein. Da 
der Preis der Kohle 11 fh. 9 d. (nicht ganz 12 Mark) pro Tonne betrug, fo 
belief fich der Werth diefer Nebenproducte der Gasfahrilation auf 82 Proc. 
von demjenigen der verwendeten Kohle. 

Aus zuverläffigen Privatquellen können wir folgende, für jene Zeit gültige 
Preisangaben machen: 

Steintohlentheer im Jahre 1883 in der Gasfabrik 55 fh., in der Theer⸗ 
beftillation 61 biß 63 fh. pro Tonne (1016 kg). 

Derſelbe im Jahre 1884 in der Gasfabrik 35 fh. 

Pech 33 bis 35 fh. pro Tonne. 

Benzol 50 bis 90 Proc. 3 fh. bis 3 fh. 1 d. mit Faß. 

Rohe Carbolfänre 1 fh. 8 d. bis 1 fh. 9 d. pro Gallone. 

Umdeſtillirtes Xeichtöl von 0,967 fpec. Gew. 7 d. pro Gallone. 

Nohnaphta (50 Proc. bei 170° abgebend) 1 fh. 4 d. pro Gallone. 

Flüffiges Schweröl 21/, bis 31/, d. pro Gallone unverpadt. 

Schwefelfaures Ammoniak, gutes graues von 24 Proc. 14 Pfd. St. 10 ff. 
in Säden (war einige Jahre vorher auf 20 Pfd. St. gewefen). 

Im Jahre 1884 war fogar der Preis von 90 procentigem Benzol eine 
Zeit lang auf der fchwindelhaften Höhe von 14 fh. pro Gallone (— 4,54 fiter). 

Dagegen war im Jahre 1835 der Preis des Steinkohlentheers auf 12 fh., 
1886 (in England) auf 7 ſh. pro Tonne herabgefunten, und Benzol von 
90 Proc. galt 1 fh. 8 d. die Gallone; auch ift kaum ein Zeichen eines neuen 
Aufſchwunges vorhanden. In Deutichland galt im Mai 1886 Kofsofentheer 
(Zechentheer) 23 Markt die Tonne. 1887 galt Theer in England wieder 
15 ſh., Benzol 90 Proc. 3 fh. 6 d., Peh 18 fh. 6 d., Anthracen 1.fh. per 
Unit, graues ſchwefelſaures Ammoniak 12 Pfd. St. 15 (6. 

Die Urfache diefer plößlichen und gewaltigen Entwerthung des Theers 
(über die analogen Erſcheinungen beim Ammoniak werden wir fpäter handeln) 
war lange Zeit nicht ganz Far. Allerdings mußte der große Abjchlag im 
Preife der Anilinfarben und des Alizarins, welcher um biejelbe Zeit eintrat, 
und welcher zweifelsohne von Weberproduction herrührte, aud) den Werth des 
Theers beeinfluffen; aber hieraus läßt fich nicht ein fo auffallender Grad von 
Entwerthung ableiten. Man bat auch viel Gewicht darauf gelegt, daß ſchon 
damals die hartnädigften Anftrengungen gemacht wurden, Theer und Ammoniak 
als Nebenproduct von Koksöfen, Hohöfen, Gaögeneratoren u. ſ. w. zu gewinnen. 
Aber die Menge derartigen Theers von einer dem Gastheer ähnlichen Beſchaffen⸗ 
heit, welche bis zu jener Periode in England thatſächlich auf den Markt gekommen 
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iſt, kann nur ein ſehr kleiner Bruchtheil des aus den Gasfabriken kommenden Theers 
geweſen ſein. Wie wir ſpäter ſehen werden, können der Hohofentheer und der 
Theer aus Jameſon-Oefen mit dent Gastheer nicht in Concurrenz treten, 
und Gasgenerator⸗Theer war zu jener Zeit überhaupt noch faum im Handel. 
Anders aber hat fich die Sache auf dem Continent und fpeciell in Deutſch⸗ 
fand geftaltet. Hier arbeiteten im Jahre 1892 fchon 1205 Hoffmann-DOtto- 
Kolsöfen mit einer jährlichen Theerproduction von etwa 50 000 000 kg und 
124 Semet-Solvay-Defen, welche ein Jahresquantum von circa 20000000kg 
ergaben, alfo ſchon etwa ein Fünftel von dem in ſämmtlichen deutſchen Gas⸗ 
fabrifen im gleichen Zeitraume producirten Theer, von den nad anderen 
Syſtemen arbeitenden Kolereien, 5. B. Hüffener’s, gar nicht zu reden. Seit⸗ 
dem Hat fich die Anzahl der in Betrieb gefegten Defen noch ſehr weſentlich 
vermehrt und fleigt fortgefegt von Jahr zu Jahr. Und dazu ift noch die zuerft 
von Brund in Dortmund eingefifirte Gewinnung von Benzol aus Kofsofen- 
gafen gekommen, welche aus je 1000&kg zur Bergafung gelangter Kohle 3 bis 
Tkg Benzol liefert und bereits derartige Dimenfionen angenommen bat, daß 
fie einen fehr ernftlichen Factor in der Beeinflufjung der Rohtheerpreife bildet. 
Diefe Entwidelung der Dinge hat denn auch in neuelter Zeit dahin 
geführt, daß England feine von Anfang an behauptete, domintrende Stellung 
im Welthandel nıit Theerproducten zum Theil hat aufgeben und an Deutſchland 
abtreten müflen. Zwar werden in England gegenwärtig enorme Anftrengungen 
gemacht, um den Continent in Bezug auf die Gewinnung der Nebenprobucte 
der Kofsfabrifation wieder einzuholen und, wenn möglich, zu überflügeln; allein 
diefe Anftrengungen dürften faum zum Ziele führen; dazu ift der Borfjprung, 
der dem Continente gefichert ift, viel zu groß und er ift fchon Heute in der 
Lage, geniigende Mengen von Theerprobucten, mit alleiniger Ausnahme vielleicht 
des Anthraceng, zu erzeugen, um faft ben gefammten deutichen Bedarf an Roh» 
Hoffen der Theerfarbeninduſtrie, der ja befanntlich maßgebend ift, zu deden. 
Wenn nım auch der Bedarf der Anilinfarbeninduftrie ſich erfreulicher Weife 
mehr und mehr gehoben hat, fo ift andererſeits der fo vielverfprechende Confum 
von Benzol zum Carburiren von Leuchtgas unter dem Einfluß ber Entwidelung 
des Gasglühlichts, ſowie neuerdings auch der Acetylengasinduftrie merklich ins 
Stoden gerathen, jo daß durch diefe Verhältniffe der Benzolproduction doc) 
ein nicht unmejentlicher Abzugscanal zum guten Theile verfchlittet worden ift. 
Neben der vermehrten Production von Steinkohlentheer durch bie Gewinnung 
der Nebenproducte bei der Kolsfabrilation mag and) zur Entwerthung des 
Gastheers der Umſtand nicht wenig beigetragen haben, daß ber-Gehaft deſſelben 
an Benzol mit der wachſenden Einführung der Generatoröfen in ben Gas 
anftalten immer mehr abgenommen bat und auch das den Gasanftalten zur 
Verfügung ftehende Rohlenmaterial in feinen Deftillationsprobucten erfahrungs- 
gemäß immer geringere Mengen dieſes werthvollen Productes liefert, wahr» 
iheinlich, weil das beſſere Material, welches eine höhere Ausbeute beim Koks⸗ 
proceß garantirt, von den Zechen großentheils felbft verarbeitet wird. 
Unzweifelhaft hat die fich fortwährend fteigernde Erzeugung von Leuchtgas 
und folglich an Gastheer, fowie die Gewinnung von Theer ald Nebenproduct 


16 - Ausfiten für die Zutunft. 


ber Kofsfabrifation die Grenze des momentanen Bedarfs nahezu erreicht, wohurd) 
die Rachfrage nad) dieſem Artikel eine befchränktere geworben ift. Daraus 
folgt, daß der Marktpreis des Theers, wie der einer jeden anderen Handels⸗ 
waare, Schwanfungen unterliegt, die von jeweiligen befonderen Conjuncturen, 
welche durch Angebot und Nachfrage bedingt werden, abhängen. In Deutichland 
ftieg derfelbe von 1881 bi8 1883 langfam von 3,00 Mark per 100kg bie 
3,75 Mark ab Sasanftalt, um dann im Jahre 1884/85 in Folge der fünftlichen 
Sperre, welche englifche Theerproductenfabrifanten fir Benzol und Anthracen 
durch Lagerung enormer Vorräthe diefer Producte herbeigefiihrt hatten, plötzlich 
auf 5,00 Mark in die Höhe zu ſchnellen. Ebenfo rapid fielen die Theerpreiſe 
in den folgenden Jahren und erreichten. in 1888 den niebrigften Stand von 
2,00 Marl. Bon 1889 ab trat wieder eine langjame Hebung ein, die im 
Sahre 1891 in Folge des Auftretens der Cholera, fowie der Krieg⸗ in⸗Sicht⸗ 
Periode, welche enorme Mengen Sarboljäure zur Fabrikation von rauchloſem 
Schießpulver, fowie zur Desinfection beanfpruchten, den Culminationspunkt mit 
4,50 Mark erreichte. Seither ift der Preis wieder gefunfen und hält fid) auf 
‚der normalen Höhe von + 3,00 Marl. Zechentheer notirte anfänglich, als noch 
wenige Kofereien die Deftillation von Steinfohlentheer eingerichtet hatten, etwas 
billiger als Gastheer, fommt aber heute, wo er faft ausſchließlich an Ort und 
Stelle verarbeitet wird, nur noch zum geringften Theil in den Handel und hat 
daher als Verkaufsproduct nur einen indirecten Einfluß auf die Preife des 
Gastheers. | 

Es kann leicht fein, und die Anzeichen fprechen ſchon heute dafiir, daß die 
Preife des Steinfohlentheers fir die nächſten Jahre noch weiter zurlidgehen. 
Denn e8 ijt ein befanntes nationalöfonomifches Geſetz, daß, wenn das Angebot 
einer gewiſſen Waare die Nachfrage beftändig, wenn auch nur in geringem 
Maße, übertrifft, ihr Preis weit mehr als im Verhältniß zu dem Ueberfchufte 
bes Angebots finft, und das Gegentheif tritt ein, wenn die Nacjfrage das An⸗ 
gebot liberfteigt. Aber während in den meiften anderen Fällen die Wirfung 
dieſes Geſetzes bis zu einem gewillen Grabe durch die Anhäufung großer Bor: 
räthe ſowohl an Rohmaterial ald aud) an Fabrikaten, und durd Schwankungen 
in der Erzeugung beider, wieder aufgehoben wird, jo verhält es fid) ganz anders 
im vorliegenden Falle. Der Gastheer muß ganz ohne Nüdficht auf die Nach⸗ 
frage erzeugt werden, denn man kann ihn in der Gasfabrifation nicht umgehen; 
andererfeits iſt e8 auch praftifch undurdjführbar, ihn längere Zeit in großen 
Mengen anzuhäufen. Daher muß ein verhäftnigmäßig unbedeutender Ueberſchuß 
des Angebots, welcher nicht auf den bei den meiften anderen Rohmaterialien 
üblichen Wegen zurückgehalten werden fann, bald eine unerträgfiche Ueberfüllung 
des Marktes herbeiführen und ben Preis ſchnell hinunterbringen. 

Diefer Fall ift fr den Steinfohlentheer glücklicher Weiſe als ausgeſchloſſen 
zu betrachten. Zunächſt geht man in der Gewinnung des Theers ald Neben- 
prodnct der Koksfabrifation, welche immerhin eine fehr koſtſpielige Anlage 
erfordert, nur fehrittweife vor umd zwar in dem Maße, al die Preiſe des Theers 
und des Ammoniaks dies noch als lohnend erfcheinen laſſen. ‘Dann auch be= 
figen die Gasanftalten noch den ſicheren Weg, falls fich ein Ueberfluß an Theer 
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geltend machen follte, ſich defielben durch Heizung der Retorten damit zu ent 
(edigen. Der Werth des Theers als Brennmaterial ift bei richtigem Verfahren 
viel höher als der des Koks, und felbft wenn er nicht, wie behauptet worden 
it, die doppelte Heizfraft wie das gleiche Gewicht Koks hätte, fo kann man ihn 
nad) der Anficht erfahrener Gasfachmänner ohne Nachtheil unter den Retorten 
verbrennen, wenn jein Verkaufspreis unter 1,70 Mark gefunfen if. Wir 
werden fpäter fehen, daß die Aufgabe der Verwendung ded Theers als 
Brennmaterial unter den Retorten als gelöft zu betrachten ift. In wie weit 
eine weitere Bergafung des Theers, deren Ausführbarfeit von Bunte allerdings 
in Abrede geftellt wird, fich lohnend ermöglichen läßt, jcheint noch nicht mit 
Sicherheit feftzuftehen. 
Die anfcheinendb enormen Fortjchritte, welche die elektrifche Beleuchtung 
bis gegen die Mitte der achtziger Jahre gemacht hat, hatten damals zu der 
Bejorgniß geführt, daß die Fabrikation von Lenchtgas und mit ihr die Zufuhr 
von Steintohlentheer ſtark verringert werben würden. Dieſer Fall ift, wie wir 
geſehen haben, nicht eingetreten und das elektrifche Licht vermochte ebenfowenig 
wie frither Betroleum und Solardl den Confum und die Fabrikation von 
Yeuchtgas zu beſchränken. ‘Das gefteigerte Lichtbedürfniß, ſowie die Heran⸗ 
zehung bes Leuchtgaſes als centrale Wärme und Kraftquelle haben im Gegen» 
theil zu einem größeren Gasconfum geführt; und auch die Einführung des 
Vafjergajes, bei der man Übrigens nicht auf die Theergewinnung zu ver 
zichten brauchte, ift ihm noch nicht gefährlich geworden. ine derartige Con⸗ 
Relation ift Übrigens heute aud) gar nicht mehr denkbar, wo, wie wir gefehen 
haben, ſchon durch die Production der Gasanftalten im Verein mit derjenigen 
der zur Zeit mit Gewinnung der Mebenprobucte arbeitenden Koksöfen, der 
Dedarf an Steintohlentheer annähernd gededt fein dürfte Nad) Lürmann 
(Stahl und Eiſen 1892, ©. 186) arbeiteten aber 18923 von ben geſammten, 
damals in Deutichland betriebenen 15 726 Kofsöfen noch nicht einmal 10 Proc. 
nit Condenfation des Theerd und Ammonials; und wenn fid) aud) jeither diefes 
Verhältniß wejentlich zu Gunften der Theergewinnung geändert hat, fo ift doc) 
Ne Möglichkeit einer fteigenden Production an Steinfohlentheer auf lange Jahre 
maus geſichert. 
Seit 1882 hat man auch ernftliche Verfuche zur Gewinnung von Theer 
md Ammoniak aus folden Hohdfen, welche mit Kohlen betrieben werben, 
gemacht. Diefe Induftrie ift im Wefentlichen auf Schottland befchränft, und 
wir werden und jpäter damit befchäftigen. Die Schwierigkeiten find hier 
ößer als bei Kolsöfen, fcheinen aber auch genügend überwunden zu fein. 
Scywieriger jcheint e8, Theer und Ammoniak aus Gasgeneratoren zu 
winnen, und man wird vermuthlid, auf eine endgitltige Löſung dieſer Aufgabe 
5 dahin warten müſſen, daß ber Werth jener Producte wieder weit genug 
tiegen iſt, um Gapitalsanlagen file diefen Zweck räthlich zu machen. 
Angefichts der verfdjiedenen Verfahren zur Extraction von Benzol aus 
chtgas, zur Umwandlung von Petroleumrüdftänden und anderen, bisher faft 
rthloſen Subftanzen durch die Einwirkung hoher Temperaturen in aromatijche 
rbindungen, und anderer fpäter zu erwähnender, ähnlicher Verſuche, ftellt es 
!unge-Köbler, Steinfohlentheer. 9 
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fich heraus, daß durchaus Feine Beforgniß befteht, es möchte je an den unent- 
bebrlichen Rohftoffen fehlen, welche den Gegenftand diefes Werkes bilden. 

Wenn wir die vielfältigen Quellen überbliden, aus denen Theer und 
Ammoniak auf entfhieden im Bereich unferer gegenwärtigen technifchen Mittel 
liegenden Wegen erhältlich find, welche aber bis heute gar nicht oder ſehr unvoll- 
kommen audgebeutet werden, jo erfcheint es nuglos, Spechlationen darüber 
anzuftellen (wie e8 gelegentlic) gejchieht), ob nicht jpäterhin einmal Verfahren 
erfunden werben könnten, durd) welche aus der ungeheuren Menge von Sohlen, 
die für häusliche Heizung, zur Dampferzeugung und für unzählige andere 
Zwede verbrannt werden, ohne daß Jemand an die Gewinnung von Neben- 
producten dabei dächte, ebenfalls Theer und Ammoniaf zu gewinnen wären. 
Man kann dabei mit Feichtigkeit verblüffende Zahlen herausbeflommen, z. D. 
fünf Millionen Tonnen Theer und eine Million Tonnen jchwefelfaures Ammo⸗ 
niak allein für Großbritannien; aber folhe Zahlen find durchaus trügeriſch. 
Sie können diejenigen nicht erfchreden, welche ein Intereife daran haben, den 
Preis jener Stoffe auf Iohnender Höhe zu erhalten; andererfeits können fie aud) 
feine wirkliche Ausficht darauf eröffnen, den Confumenten jener Stoffe, das 
heißt ſchließlich der Menfchheit im Ganzen, einen Vortheil zu verfchaffen; denn 
wenn je Mittel gefunden werden follten, um in den erwähnten Fällen die Kohle 
in der Art zu verbrennen, daß man die Nebenproducte gewinnen könnte (etwa 
durch allgemeine Einführung von Oasgeneratoren), jo würden die Zinſen des 
riefigen Anlagecapitals, und die unvermeidlichen Betriebskoften fiir Aufſammlung 
von Theer und Ammoniak in irgend welchem denkbaren Falle, wenigftens nad) 
der Meinung der Verfaſſer, jeden durch deren Verlauf zu erwartenden Gewinn 
weitaus überfteigen, anbetrachts des fehr geringen Preifes, welchen Theer und 
Ammoniak erzielen würden, nachdem die zugänglicheren Quellen fiir diefe Pro⸗ 
ducte, wie die Koksfabrikation, dafiir eröffnet wären, lange, ehe die entfern- 
teren eben beſprochenen Quellen dafür je in Frage kommen könnten. 


Geihichtliches über die Anwendung von Steintohlentheer 
und der daraus gewonnenen Producte. 


Nah MittHeilungen franzöfiicher und belgifcher induftrieller Zeitichriften 
ift die erſte Steinkohle, welche auf dem Feftlande Europas befannt geworden 
ift, um das Jahr 1198 bei Büttich gewonnen worden. Einer anderen Duelle 
zufolge 7) ift indeſſen ſchon im Jahre 1113 im Wormrevier bei Kerfrade, an 
der Stelle des zur Zeit einzigen Kohlenbergwerfs in Holland, Steinkohle 
abgebaut worden und in Gebraud) gelommen. Sahrhunderte lang blieb die 
Anwendung der Steinkohle auf den häuslichen Herb befchränft, weil fie zur 
Zugutemachung der Eifenerze in natürlichem Zuftande in Folge ihrer Eigen- 
haft, in hohen Hitegraden zu ſchmelzen und eine teigige Maſſe zu bilden, und 
auch wegen ihres Schwefelgehaltes nicht zu gebrauchen war. 





1) Büttgenbad: Der erfte Steinlohlendbergbau in Europa. Aachen 1898, 
Son. Schweiger. Zeitſchr. |. angew. Chem. 1892, ©. 420, 
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Bor dem legten Theile des 17. Iahrhunderts ſcheint man das Auftreten 
von Theer bei der Erhitzung von Steinlohlen überhaupt nicht beachtet zu haben. 
Einer der Pfadfinder, wenn nicht gar der wirkliche Urheber der Steinkohlen⸗ 
induftrie, ift der bekannte beutiche Chemiler Johann Joachim Becher, welder 
feine Beobadytungen in folgenden Worten niederjchreibt }): 

„In Holland Hat man Torff und in Engelland Stein⸗Kohlen, beyde 
„taugen nicht viel zum Brande, weder in Zimmern noch zum Schmelgen: ich 
„habe aber einen Weg gefunden, nicht allein beyde Sorten zu guten Kohlen zu 
„brennen, die nicht mehr rauchen noch finden, fondern mit den Flammen darvon 
„}0 ftard zu ſchmeltzen, als mit dem Holge felbften, und fo eine große Extenſion 
„der Feuer⸗Flammen, daß ein Schuh folcher Kohlen 10 Schuhe lang Flammen 
„machen; das habe ich im Haag demonftrirt mit Torff und hier in Engelland 
„bei dem Herrn Boyle mit Stein» Kohlen, auch in Windfor darmit in groſſo 
„abgetrieben. Bei diefer Occaſion ift auch merdens würdig, daß, gleid) wie die 
„Schweden ihre Theer aus kiefern Holg machen, alfo hab ich bier in Engelland 
„aus Stein» Kohlen Theer gemacht, welche der Schwebifchen in allem gleich 
„gehet, und noch in etlichen Operationen darüber ift. Ich habe die Probe davon 
„gethan jo wohl auff Holg als auff Stride, und ift in der Probe gut befunden 
„worden, geftaltfam denn auch der König eine Probe davon gejehen, welches 
„von Engeländifchen eine große Sache ift, und die Kohlen, wann die Theer 
„daraus gezogen ift, ſeyn befier zum Gebrauch, ald vorhin.“ 

Wir haben ſchon oben (S. 12) gejehen, daß Becher feine Erfindung 
durch ein englisches Patent ſchützte. 

ESpäterhin macht Clayton (1737 bis 1738) einige Angaben über die 
Beichaffenheit der durch trodene Deftillation zu erhaltenden Producte; außer 
Kols und Theer beobadjtete er and) die Bildung von brennbaren Gafen. | 

Folgende Notiz 2) hierüber in der älteren chemiſchen Literatur verdient 
ber Vergeſſenheit entriffen zu werden: „Dr. Clayton bemerkte im Jahre 1739. 
„zuerft, daß beim Deitilliren von Steintohlen unter anderem fich auch eine Luft⸗ 
„art entwidelt Habe, welche fogleich in Berührung mit einer brennenden Lampe 
„Feuer fing. Er ſammelte diefe Luft in Ochfenblafen auf und unterhielt feine 
„Freunde oft damit, daß er mittelft einer Stednadel Heine Deffnungen in die 
„Blaſe machte und die Luft gegen eine Lichtflamme preßte, wobei fie fich ſogleich 
„entzündete.“ | 

Neben der großartigen Schöpfung eines Murdoch in England und eines 
Lebon in Frankreich finkt freilich die Beobachtung des befcheidenen Gelehrten 
zu einem Kinderfpiele herab, aber man muß ſich doch fragen, ob ohne defien 
einfaches Experiment jene zu ihrer gewaltigen Erfindung gelommen wären oder 
deren Ermöglichung wenigftens nicht lange Jahre hinausgezögert worden wäre. 

Um die Mitte des 18. Iahrhunderts wurde bie Verwendung der Kohle 
allgemeiner, und im Befonderen begann die Darftellung von Koks für Hütten⸗ 


ı) Aus feiner „Rärriihen Weisheit Nr. 36%, angeführt nah ©. Schultz, 
Chemie des Steintohleniheers, 2. Aufl., ©. 5. — *) Pecston, On oil- and 
coal-gas, London 1828, citirt nah „Dumas, Handbud der angew. Chemie, 
deraußgeg. von Aleg und Engelhart, Nürnberg 1830. 
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zwede, zum Exfag jür Holzkohle, in ausgedehnterem Maßftabe einzutreten. Es 
ift im höchiten Grade bemerkenswerth, daß in diefem Kindheitsſtadium der 
Koksfabrikation ſchon jenes Verfahren ausgefiihrt wurde, welches erſt während 
der allerlegten Zeit wieder in den Vordergrund getreten ift, nämlich die Ge: 
winnung von Theer. Ein franzöfifcher Hlüttenmann, de Genſanne, bejchreibt 
‚und zeichnet eine Art Muffelöfen zur Verkokung von Kohle und Gewinnung 
von Theer, welche zu Sulzbad) bei Saarbrüden vor dem Jahre 1768 in Arbeit 
flanden !). Nach der Beichreibung des zu Sulzbach erhaltenen Theers oder 
Deles (es foll deftillirtem Steinöl ähnlic, gewejen fein und wurde zum Speifen 
von Bauerns und Grubenlampen gebraudt), muß es dem Hohofentheer und 
dem fpäter zu erwähnenden Theer aus Jameſon-Oefen näher. geftanden haben, 
als dem Gastheer oder dem Theer aus geſchloſſenen Koksöfen. Gurlt madıt 
darauf aufmerffam, daß der „Kohlenphiloſoph“ Stauf, welchen Goethe, 
damals Student an der Straßburger Univerfität, im Jahre 1771 im feiner 
einfamen Waldhütte befuchte, der Urheber diefes Verkokungsverfahrens geweſen 
zu fein fcheint; er ftellte dabei „Del“, Bitumen, Lampenſchwarz dar und hatte 
auch einen Kuchen Salmiat von dem benachbarten „brennenden Berge“ ge- 
fammelt. 

Eines der Patente jenes unermübdlichen Erfinders, des Grafen von Dun- 
donald (Nr. 1291, vom 30. April 1781), befchreibt eine Erfindung zur Ver⸗ 
kokung von Kohle, betitelt: „Ein Verfahren zur Extraction oder Darftellung 
von Theer, Pech, flüchtigen Delen, flüchtigem Alkali, Mineralfäuren, Salzen 
und Koks aus Steinkohle.“ Er bewirkt die Condenfation der flüchtigen Broducte 
durch Beimiſchung von Waflerdampf und darauf folgende Anwendung von 
kaltem Waſſer. Diefe Erfindung ift jedoch anfcheinend nicht in jehr bedeuten» 
dem Maßftabe ausgeführt worden, und muß bald wieder vergefien worden fein. 

Jedenfalls ift e8 ficher, daß die Darftellung von Steinfohlentheer nie in 
großem Maße betrieben worden ift, bi8 er als ein unvermeidliches Nebenprobuct 
bei der Erzeugung von Leuchtgas aus Steinfohlen, wozu die Idee gegen Ende 
‚des vorigen Jahrhunderts gleichzeitig von dem Franzoſen Lebon und den Eng- 
fänder William Murdoc gefaßt wurde, auftrat. Der erftere empfahl ſchon 
die Verwendung des Theers zur Imprägnirung von Bauholz; aber der legtere 
war es, welcher in Verbindung mit feinem berühmten Schiller Samuel Clegg 
in Wirklichkeit den Grund zu der riefigen Induftrie der Gasbeleuchtung legte. 
Die erfte private Gasfabrik wurde 1798 in der Maſchinenfabrik von Boulton 
und Watt, bie erfte öffentliche Gasanftalt in London 1813, in Paris 1815, 
in Berlin 1826 angelegt. 
| Der bei der Gasfabrikation entftehende Theer drängte fich der Aufmerkſam⸗ 

keit des Fabrifanten auf, da man ihn nicht ohne Beläftigung der Nahbarichaft 
fortwerfen kann. Seine Eigenſchaft als gutes Brennmaterial lernte man fchon 


ı) de Gensanne, Traite de la fonte des mines, Paris 1770, Bd. 1, 
Cap. 12; angeführt nad Gurlt, die Vereitung der Steinfohlen-Briquettes, 1880, 
S. 22. Der Ort wird bier „Fiſchbach‘ genannt; aber in der von Gurlt an 
Watſon Smith gemadten Mittheilung (Journ. Soc. Chem. Ind. 1894, p. 602) 
heißt es „Sulzbady“. 
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bei feiner Gewinnung kennen und fo bedurfte e8 keiner befonderen Ueberlegung, 
ihn zum Heizen unter den Retorten zu verwenden. Alex!) berichtet, daß die 
von ihm befuchte Gasanſtalt in Glasgow ſchon 1826 den bei der Vergafung 
entjallenden Theer zum Heizen der Retorten benugt hat, indem man dort ben 
dazu verwendeten Koks damit übergoß, um ihn leichter brennbar zu machen. 
An einer anderen Stelle (S. 746) heißt e8: „Das Theer wird felten anger 
„wendet; man kann Gas daraus bereiten, wenn man e8 in Retorten leitet, die 
„mit angefeuchtetent Koke gefüllt und bis zum Rothglühen erhitt werden.“ 
So fehen wir alfo bereits hier, im Knabenalter der Leuchtgasinduftrie, diefelben 
Beftrebungen zur Bejeitigung des Steintohlentheers, die aud) heute wieder, 
freilich erfolgreicher, den Erfindungsgeift der Gastechnifer in Anſpruch nehmen. 

Andere Mengen wurden jedenfalls ald billiges Erfagmittel fir Holztheer 
zum Anftreichen von Holz oder Metallen verwendet; aber man muß bald gefunden 
haben, daß roher Steinfohlentheer fich Hierzu nicht gut eignet, wie wir fpäter 
jehen werden. Bald fand man heraus, daß in biefer Beziehung der Theer 
durch Eintochen verbefiert wird, und ſchon 1815 zeigte Accum, baß, wenn 
man diefes Einkochen in gefchlofienen Gefäßen (Blafen) vornimmt, ein flüchtiges 
Tel erhalten wird, welches man als ein billiges Erfagmittel für Terpentinöl 
gebrauchen kann. Aber dies fcheint nicht in großem Mafftabe ausgeführt 
worden zu fein, und mehr als ein Menfchenalter nad) der erften Einführung 
ber Gasbeleuchtung war der Steinkohlentheer kaum etwas Anderes als eine 
Beläftigung. 

Die ältefte, erheblichere Verwendung des Steintohlentheers in Deutfchland 
war diejenige zu Dachpappe, wozu er jchon feines wäflerigen Beftandtheiles 
beraubt fein muß. Das Entwäflern gefchah in der erſten Zeit faft überall und 
theifweife noch viel fpäter durch Abdampfen bes Theers in offenen Gefäßen, 
noch dazu mit großer Feuersgefahr, weil mit dem Waſſer gleichzeitig die leichten 
Eſſenzen fich verflüchtigten; nur Brönner in Frankfurt anı Main gewann 
ihon feit 1846 das leichtefte Theeröl und ftellte Daraus das nad) ihm benannte 
Fleckenwaſſer dar, welches größtentheils aus Benzol befteht. ‘Derfelbe gewann 
auch Schon wafjerhelles ‚Kreoſot“ und verkaufte das Schweröl zum Imprägniren 
von Schwellen an Eifenbahnen. Er hatte bei dem völligen Fehlen von Vor⸗ 
gängern und Literatur mit den größten Schwierigkeiten zu fümpfen; ſämmtliche 
andere Producte mußten auf Ruß verbrannt werden 2). 

In England, wo von jeher die Gasbeleuchtung in ganz anders großartigem 
Maßſtabe ala auf dem Kontinente von Europa betrieben wurde (find doch die 
Landſtraßen in der Umgegend größerer Städte dort meilenweit mit Gas be= 
leuchtet), und wo bie Verwendung der Dachpappe fich nie größeren Eingang 
verihafft hat, wurde dem Steintohlentheer die erſte erheblichere Verwendung 
durd) die Erfindung von Bethelt eröffnet, welcher im Iahre 1838 ein Patent 
anf die Konfervirung von Bauholz, namentlic) von Eifenbahnfchwellen, durch 
Imprägnirung mit dem ſchweren, durch Deftillation des Gastheers zu gewinnen⸗ 


') Sandb. d. angew. Chemie von Dumas, überjegt von Engelhart und Aler. 
Nürnberg 1830, Bd. 1, ©. 743 u. 746. — *) Mittheil. von Herrn 3. Brönner. 
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den Dele nahm. Hiermit nahm die Deftillation des Steinkohlentheers als 
induftrielle Operation überhaupt ihren Anfang nnd führte fi zu demfelben 
Zwede auch in Deutfchland an mehreren Orten (zuerft 1846 in der Brönner’- 
ſchen Fabrik), allerdings in beſcheidenem Maßſtabe, ein. Das flüchtigere, Leichte 
Del ließ man aud) in England hierbei wohl zuweilen geradezu in die Luft 
gehen; gewöhnlich wurde es jedoch condenfirt und zum Brennen in offenen 
Lampen (vergl. Cap. 11 am Schluß), in Heineren Mengen zum Auflöjen von 
Kautſchuk gebraucht. 

Größere Beachtung fanden die leichten Theeröle erft, nachdem A. W. Hof⸗ 
mann barin die Gegenwart von Benzol nachgewiejen hatte (1845 1), unb 
bejonders als Mansfield, deflen Unterfuchungen fpäter näher berührt werden 
jollen, 1847 in feiner Patentbefchreibung die Zufammenfegung dieſer Oele zum 
erften Male genauer kennen lehrte, die Darftellung des Benzols in reinem 
Zuftande ımd in großem Maßftabe angab und Vorſchläge zur Verwendung der 
leichteft ſiedenden Dele als gutem Beleuchtungsmittel machte. Der fabrilmäßigen 
Darftellung des Benzols folgte jehr bald diejenige des Mirbanöles (Essence 
de Mirbane) ober fünftlichen Bittermandelöls (des Nitrobenzols). Alles dies 
gewährte nur einen trägen, völlig ungenligenden Abzug flir die große Menge 
der Producte, welche man bei der ſich rapid fteigernden Erzeugung des Theers 
gewinnen fonnte, und diefer erlangte, abgefehen von einigen local jehr begrenzten 
Fällen, faum einen größeren Handelswerth. Einen plöglichen Aufichwung aber 
erhielt die ‘Theerbeftillation feit 1856 durch die Entdedung der Anilinfarben, 
deren Ausgangsmaterial, da8 Benzol (im technifchen Siune verftanden), aus- 
fchließlih aus dem Steintohlentheer erhalten wird. Der Theer wurde fofort 
an ben Gentralpunften der Inbuftrie, wo ja auch am meiften Gas probucirt 
wird, aus einem läftigen Abfalldproducte ein viel begehrter und gut bezahlter 
Handelsartitel. Obwohl das Benzol nur etwa ein Procent des Theers aus⸗ 
macht, brachte e8 doch anfangs fo viel ein, daß man die anderen Probucte der 
Theerdeftillation billig verlaufen und neue Abzugsquellen für diefelben ausfindig 
machen konnte. Zwar trat, wie gewöhnlich, in Folge von ibermäßiger Con⸗ 
currenz eine Zeit ein, wo der Preis des Benzols ſehr tief ſank, wo zugleich das 
Kreofotöl und Pech äußerſt ſchwer verfäuflid) waren und der Betrieb diefer 
Induſtrie kaum ventabel fchien. Aber dies war nur vorlibergehend; eine beflere 
Ausnugung der Nebenprobucte geftattete ſchon damals einen vortheilhaften 
Betrieb, und durchaus gefichert ift diefer, bei verninftigen Theerpreifen, ſeitdem 
in Folge von Gräbe und Liebermann's Entdeckung der fünftlichen Dar- 
ftellung des Alizarins deſſen Mutterfubftanz, das Anthracen, einen im Verhältniß 
zu den anderen ‘Iheerbeftandtheilen fehr hohen Werth erreicht hat. 

Im Laufe der Zeit hat fi) nun folgendes eigenthlimliche Verhältniß ent- 
widelt. In England felbft, dem Lande, wo nicht nur weitaus der meifte Gas⸗ 
theer erzeugt wird, fondern wo aud) das Benzol felbft von Faraday, deſſen 
induftrielle Erzeugung von Mansfield, die erfte Anilinfarbe von Perkin 
entdet wurde, und wo der Bezug der Übrigen Chemilalien, der Abjat der 


I) Ann. Chem. Pharm. 55, 200. 
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Farben u. ſ. f. günſtiger als irgendwo anders find, hat fid) trogbem die Farben⸗ 
fabrifation nur auf eine mäßige Stufe gehoben. Aehnlich ift das Verhältniß 
in Frankreich. In Deutfchland dagegen, und im Verhältniß zu ihrer Einwohner» 
zahl noch mehr in der Schweiz, hat die Fabrikation der Theerfarben einen ganz 
enormen Auffchwung genommen, jo daß die eigene ‘Theerproduction bis vor 
kurzem nicht entfernt fitr den Bedarf an Benzol und Anthracen forgen konnte, 
vielmehr der größere Theil diefer Producte aus Frankreich und England (das 
Benzol zum Theil fchon im Form von Anilin) eingeführt werden mußte Nun 
bat aber die Verwendung ber übrigen, viel mafjenhafteren Theerproducte, nameut⸗ 
ich des Schwerdls und des Pechs, durchaus nicht gleichen Schritt mit derjenigen 
der Peichtöle und des Anthracens gehalten, vielmehr mußten die erſteren ver- 
hältnigmäßig geringwerthigen Probucte oft übermäßig weiten Landtransport 
erleiden, um einen Markt zu finden. Ferner ift aud) in Deutfchland die Gas⸗ 
erzeugung nur theilweife an einigen großen Induftriecentren concentrirt; es find 
vielmehr über das yanze Land Hin eine Menge Heiner Gasanftalten zerftreut, 
welche zuweilen gar nicht einmal an einer Eifenbahn, und nur ganz ausnahms⸗ 
weife an einem ſchiffbaren Fluſſe oder Canale liegen, jo daß da8 Sammeln des 
Theers aus ihnen in einer größeren Deftillationsanlage zu Eoftfpielig wird. 
Taher kam es in demfelben Deutichland und der Schweiz, wo bie Theerfarben- 
induftrie ihre größten Triumphe gefeiert hat, noch öfters vor, daß die Gas⸗ 
fabrifen ihren Theer unter den Retorten verbrennen mußten. 

In letzter Zeit ift dieſer Zuſtand aus vorhin erwähnten Urfachen allgemeiner 
geworben, und theilweife felbft in England eingetreten. 


Menge des erzeugten Steinkohlentheers. 


Bei der Hamburger Verſammlung ber deutfchen Architekten und Ingenieure 
(1884) machte Gallois die folgenden Angaben über die Erzeugung von Gas⸗ 
theer in einigen der hauptfächlichften Länder Europas, fir 1883: 


Zahl der Gaswerke Theer producirt 


Großbritannien . . 452 450 000 t 
Deautihland . . . 481 85000 „ 
Sranfrih . . . . 601 75000, 
Belgien. - . . — 50 000 „ 
Holland. . — 15 000, 

675 000t 


G. Schultz i) ſchätzt die jährliche Verwendung von Steinkohlen zur Gas⸗ 
fabrikation in Großbritannien auf 9 Millionen Tonnen, in Deutſchland auf 
2 Millionen Tonnen. (Erſteres würde etwa 450 000t Theer entſprechen, 
was entſchieden zu niedrig ift, legtered etwa 100 000.) Er giebt ala jähr- 
lichen Verbrauch von Leuchtga® pro Kopf der Bevölferung an: 


I) Chemie des Steinktohlentheers, 2. Aufl., 1836, S. 10. 
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in Deutfhland -. -. » 2.2 2....10cbm 
»„ Brand. . - 2 2 16 

„ Enland . » 2 2 2 .70, 

„ Kondon. . » . 2» 20200 0.139 „ 


Levinftein !) ſchatzt fr 1886 "ben jährlichen Verbrauch an Steinkohle 
zur Gasfabrilation in England auf etwa 12 Millionen Zonnen, welche 
144 Millionen Gallonen, d. i. etwa 750 000 Theer ergeben, und jährlich 
beinahe 3 Millionen Gallonen — 11650t 50 procentige® Benzol liefern 
fönnen, mit einem jährlichen Zuwachs von 5 bis 71/, Broc. Dies fcheint doch 
zu hoch gegriffen. ine andere Schägung von Herrn Wilton, Director der 
großen Theerdeſtillation zu Beckton, fegt die von Großbritannien jährlich de» 
ftillirte Menge Theer für 1885 auf 120 Millionen Gallonen oder etwa 
643 000 t (Privatmittheilung). Wanklyn?) jchägt die in Großbritannien 
jährlich zur Gasfabrifation verbrauchte Kohle auf 10 Millionen Tonnen, wovon 
ein Fünftel Canneltohle if. Er giebt das in den dortigen Gasfabriken an» 
gelegte Capital auf 70 Millionen und die jährliche Einnahme für Gas und 
Nebenproducte auf 20 Millionen Pfd. St. an. 

Folgende Yufammenftellung von John Field?) aus den Geſchäfts⸗ 
berichten der wichtigften englifchen Gasgeſellſchaften zeigt, welde Mengen Kohlen 
in den Jahren 1884 und 1885 verbraudt, und wie viel Theer daraus ge⸗ 
wonnen wurde. 





Kohlen vergaft || heer per Tonne 
Tonnen in Gallonen 


iese Tees 






3 Londoner Gejelihaften 2200 659%) | 2325 1767) 10,7 10,7 
14 vorflädtiihe „ ..| 827452°) | 825217°) | 101 10,2 
8 ſtädtiſche Brovinzialanftalten 986 498 1083 026°) 12,7 12,6 
10 Provinzialgejelliaften.. . . | 906 655°) 9484759) 12,1 12,0 


Nadı 2. X. Wright (Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, p. 559) wurden 
1885 in Großbritannien 558 780 Theer producirt, wovon 71/, Proc. direct 
zum Anftreichen verwendet, 1 Proc. unter den Retorten verbrannt wurden und 
der Reft von 911/, Proc. zur Deftillation kam. 

Die Londoner Gasgefellfchaften mengen nur wenig Canneltohle bei, etwa 
2 Proc., während z. B. die ftädtifche Gasanftalt in Manchefter 1885: 216302t 


1!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, p. 352. — *) Gas-Engineers’ Chemical 
Manual, p. 1. — ?) Sreundlide Mittheilung von Herrn ©. B. Boulton. 


4) Hiervon waren Gannellohle . . .. 2... 44 847t 
) n n Done 13 884 „ 
„) n ER 183 345 „ 
) „ n Dornen 49319, 
6) n „ rn. 10 397 „ 
) Dornen 339 960 „ 
) n n nor nn 189 499 „ 
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Sannel auf 64 292 t Steinkohle, und die in Liverpool 138 469 t Cannel auf 
138188 t Steinkohle verbraudit. Hieraus erflärt e8 fich, warıım die Provinz 
Fabriken eine größere Ausbeute an Theer haben, der aber viel leichter al8 der 
Londoner Theer ift. 

Nach einer Mittheilung von Cuno?!) betrug die Gefammtproduction der 
Berliner Gasanftalten im Jahre 1891/92 115 086 931 cbm Gas, was einem 
Aufwand von 384 000 t Steinkohle und einer Ausbeute von 19 200 Stein« 
fohlentheer entfpricht. 

Einer freundlichen Privatmittheilung de8 Herm Dr. I. Bueb, Chef 
hemifers der Deutſchen Continental» Gasgejellichaft in Deffau, verdanken wir 
folgende Angaben über bie Gasproduction Europas, wie fie gegenwärtig (1898) 
von der genannten Gejellihaft annähernd richtig gefchägt wird. Unter Zu—⸗ 
grundelegung einer Ausbeute von 28chm Gas und 5kg Theer per 100 kg 
Kohle beredimen ſich die der Gasproduction gegenüber geftellten Mengen ver 
arbeiteter Kohle und gewonnenen Theers: 





















Land Gasproduction |Verarbeitete Kohle] Theerproduction 
ı in Eubilmetern in Tonnen in Tonnen 
Großbritannien . . . . . » | 4.000 000 000 14 400 000 | 720 000 
Deutihland. -. 2.2.2... . 1 000 000 000 3 600 000 180 000 
Sunkih ». . .. 0... 800 000 000 2 850 000 144 000 
CferreiheUngern. . . . . | 250 000 000 900 000 45 000 
Standinavien. . . .... ı 130 000 000 468 000 23 400 
Vlgien .. - 2 >00 .. 120 000 000 432 000 21 600 
!alien.. - 2 22020. 100 000 000 860 000 18 000 
Rubland . . . 2 2 20. 360 009 18 000 
Holland . 2. 2 2 220. 324 000 16 200 
Tänemort . . . 2 220. 288 000 14 400 
Ehweil . 2-22 000.) 7 200 
Bejammtproduction Europas an Steintohleniheer . . . . - . . | 1207 800 


Bei diefer Berechnung ift die Ausbente an Steinfohlentheer zu rund 
5 Proc. angenommen, obgleich fi) -diefelbe fir oberfchlefiiche Kohle auf ans 
nähernd 6 Proc. und für englifche Kohle noch über 6 Proc. ftellt. 

„Anders als in Europa hat fic) die Gaserzeugung in Amerifa ?) während 
„der legten Jahrzehnte entwidelt. Dort lieferte die Verarbeitung ungeheurer 
„Dengen von Erdöl auf Brennpetroleum jährlic immer fteigendere Maſſen 
„leihter Dele und fchwerfiedender Riüdftände, welche nicht direct zur Beleuchtung 
„gebraucht, wohl aber mit Vortheil zur Herftellung von Leuchtgas verwendet 
„werben können. Durch Bermifchen der Dämpfe diefer Dele und deren Zer⸗ 
„egungsproducten mit nicht leuchtendem Waſſergas wird in der Mehrzahl der 
„amerifanischen Städte ſehr leuchtkräftiges „carburirtes Waſſergas“ erzeugt. 


i) Journ. f. Gasbel. 1893, 36, 61. — °) Bergl. Bunte, Ber. d. d. em. 
Geſ. 1898, ©. 5. | 
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„Dieſe Methode der Waflergasherftellung hat in jlingfter Zeit auch in der Alten 
„Welt, wo Rohpetroleum und Petroleumöfe billig zu haben find, wie in England, 
„Rußland, Belgien, Holland und Dänemark, Eingang gefunden unb dem alten 
„Leuchtgas mit Erfolg Concurrenz gemacht.“ 

Folgende Angaben über die Production und den Verbrauch an Stein- 
fohlentheer in den Vereinigten Staaten im Jahre 1888 verbanfen wir einer 
Privatmittheilung des Herrn A. v. Schauer. Die jährliche Gefammtproduction 
daſelbſt beläuft fi) auf 500000 Fäſſer & 50 Gallonen, etwa 120 000. 
Hiervon werden 250000 Fäfler (circa 60000 t) beftillirt, 150 000 Fäfler 
(circa 37 000) zur Fabrikation von Dachpappe und analogen Waaren ver: 
wendet und 100000 Fäfler (etwa 23 000) im rohen Yuftande verbraudit. 
Die bedeutendften Theerdeitillationen find in New⸗York, Philadelphia, Bofton, 
Erie, Cleveland, Pittöburg, St. Louis, Chicago und Baltimore. Die erft- 
genannten fünf Werte raffiniren die Deftillationsproducte und erzeugen Benzol, 
Sarbolfäure und Naphtalin, aber fehr wenig Anthracen. Bon Benzol (meift 
30⸗ oder 50 procentigem) werben 5000 Fuſſer gemacht, d. i. 250 000 Gallonen 
oder beinahe 10001. Ein Theil hiervon wird von der einzigen bajelbit be⸗ 
ftehenden Farbenfabrit (Schöllkopf und Co.) verbraudt, der Reft in eifernen 
Füſſern nad England ansgeführt. Die Fabrikation und der Verbraud von 
Naphtalin find im Steigen begriffen. Kreofotöl zum Holzunprägniren wird 
nur in einigen der Südſtaaten gebraucht, wo fein Ueberfluß an Holz ift, 3. 2. 
zu Norfolf in Pirginien und zu New⸗Orleans. Kine Briquettesfabrilation 
ſcheint nicht vorhanden zu fein, in Folge der Billigkeit der Kohle und des ausge⸗ 
dehnten Gebrauches, welcher von natürlichen, aus dem Boden ausftrömendem Safe 
zur Heizung und Beleuchtung gemacht wird. Letzteres, jowie die Ausbreitung 
der elektrischen und der Waflergasbeleuchtung, wirken dahin, die Fabrikation von 
gewöhnlichen Leuchtgas, und mithin die Erzeugung von Gastheer, einzufchränfen. 

Die finanziellen Erfolge, welche die Gastechnif der Gewinnung und Ver⸗ 
werthung ihrer Nebenprobucte Theer und Ammoniak und deren. günftigen: 
Preisftande zu verdanken hat, haben zu Anfang der adıtziger Jahre aud) die 
Induftrie der Steinkohlendeftillation mit Koks als Hauptproduct angefpornt, 
der bereit lange vorher ventilirten Trage der Gewinnung der Nebenproducte 
näher zu treten, und fehr bald fehen wir, befonders in Weitfalen und Schlefien, 
die Erfolge diefer Bemühungen. Dan erhält einen Begriff von der riefigen 
Entwidelung der neuen Induftrie, wenn man nacjftehende Zahlen !), die lediglich 
ein einziged Ofenſyſtem mit Gewinnung der Nebenproducte, das von Hoff- 
mann=-Otto, betreffen, ins Auge faßt. Es ftanden an Hoffmann-Dtto»Defen: 


im Betriche im Bau 
18834... 2.2. 40 120 
1885 . . . 2.210 140 
1889 . . 2. 6605 140 
1892 . . . »...1205 140 
1894 . . „2... 2240 480 


1) Zeitſchr. für ange. Chem. 1898, S. 263. 
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Bon diefen 2240 Defen wurden betrieben: 


im Aubrgbiet . - » 2 >. ..1160 
» Sanrgebid. -. » 2 2 0. 75 
in Oberfchlefin . -. - » 745 
» Ofterrih. - - 2 2860 


Da jeder diefer Defen jährlich etiva 1000 t Kohle bei einem Ausbringen 
von 27,5 bis 42,5kg Theer pro Tonne verarbeitet, fo lieferten diefe 2240 
Hoffmann-DOttosDefen bereitd im Jahre 1894 über 80 000t Theer, alſo 
etwa die Hälfte der gegenwärtigen Theerprobuction der deutfchen Gasanftalten. 
Seither ift ihre Zahl noch beträchtlich vermehrt worden, fo daß man wohl an⸗ 
nehmen Tann, daß gegenwärtig über 3000 Hoffmann-Dtto-Defen in den 
genannten Inbduftriecentren im Betriebe ftehen, der nach anderen Syftemen 
arbeitenden, zahlreichen anderen Ofenanlagen gar nicht zu gedenfen. 

Rad Malle‘) jowie B. Truchot) arbeiteten 1893 in Frankreich 210 
Deren nad) Carves' Syſtem, welche, obwohl in biefem Lande hanptjächlich 
fiudirt, doch verhältnigmäßig wenig Verbreitung gefunden haben. Es waren 
im Betriebe: 

a 33 
„Beſſoges. ........ 50 
„Terre noir Coire). .. . 5850 
„Cranſac (AveyronJ).. 285 
„Drocourt (Bas de Calai...... 50 


210 


Diefe Oefen vermögen insgefammt jährlich 180 000 Steintohlen zu 
verfofen und produciren daraus etwa 2200 t Theer. 

In Belgien findet nad) dem legteren Autor hauptſächlich das neue Syftem 
von Semet-Solvay Anwendung; von biefen Defen, von welchen jeder eine 
Charge von 4 bi8 5t in 24 Stunden abtreibt, ftehen in Belgien, Frankreich 
und Deutichland zufammen 492 Stüd im Betriebe. Die Iahresleiftung diefer 
Oefen beläuft fich mithin auf circa 700 000 Steinkohle und die Production 
an Theer beträgt etwa 30 000 t. 

Um die genannte Zeit arbeiteten in England ?®) 413 Defen mit Gewin- 
nung ber Nebenproducte verichiedener Syfteme, während dort weitaus die größte 
Menge des Schmelzkoks in den alten Bienenkorböfen hergeftellt wurbe. 

In Nordamerika wurden 1892 zwölf Semet-Solvay-Defen von einer 
Anmonialfodafabrit zu Syracufe (N.-).) erbaut, welche bis 1896 vereinzelt 
blieben. Erſt dann fing man an, der Gewinnung von Nebenproducten bei der 
Koterei auch dort größere Aufmerkſamkeit zu fchenten. Nach Blauveldt*t) 
arbeiteten im Jahre 1897 fchon 250 folcher Defen in Nordamerika und mehrere 
Hundert nener Defen der gleichen Art waren im Baue. Die Menge des 1897 
darans erzeugten Theers betrug 26 607 249 Pfund (— etwa 12.000 metrifche 





1) Bull. Soc. Chim. 1898, 9, 918. — *) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1898, 
©. 263. — ?) Mallet, loc. cit. — *) Bothwell’s Mineral Industry 6, 176. 
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Tonnen), die des Ammoniaks (berechnet ala NH,) 4772112 Pfund (etwa 
2200 metrifche Tonnen). In jenem Lande find die Hoffmann⸗Otto' ſchen 
und die Semet-Solvay-Defen ungefähr gleich verbreitet. 
| H. D. Hofmann!) berichtet Folgendes über Kolsöfen in Nordamerika: 
In Everett werden jest 400 Defen nad Otto's Syftem errichtet mit einer 

Reiftungsfähigkeit von 2000 t pro Tag, um die Stadt Bofton mit Leuchtgas, 
Heizgas und Koks zu verfehen. Letzterer ift vorläufig zur Teuerung beflimmt, 
da dort feine Hohöfen eriftiren; man hofft aber gerade dadurch diefe Imduftrie 
dort heranzuziehen. Ein Gafometer von 5 Millionen Cubikfuß Inhalt wirb 
für Aufnahme der Gafe errichtet. Schon jest wird die Stadt Halifar (Canada) 
durd) das Gas von 10 Semet-Solvay-Defen erleuchtet, die täglich 50 t 
Kohle verkoken. Das Gas wird anfangs, jo lange es 18 Kerzen hat, ale 
Leuchtgas aufgefangen, im fpäteren Stadium in einem befonderen Gaſometer 
als Pen (Bergl. weiter unten.) 

In Glaßport beftehen feit 1896 120 Dito-Defen a 61/,t Kohle pro 
Tag, wo aller Koks für Hohöfen gebraudt wird. Die Ausbente ift dort 
71,13 Proc. Koks, 3,38 Proc. Theer, 0,34 Proc. Ammoniaf, 16,43 Proc. 
Gas — 10390 Cubikfuß von 0,466 fpec. Gewicht. Die Menge und Zur 
fammenfegung des Gaſes in beiden Perioden iſt folgende: 

Grfte 1485/, Stunden Letztte 19 Stunden 
Menge 9,5 Proc. = 5143 Eubifuß 50,5 Proc. —= 5247 Cubikfuß 


CaH . .... . 5,2 Proc. 2,4 Proc. 
CH . 2.000 387, 292 „ 
CH 22.202020. 384 „ 505 „ 
CO. ..2..... 61, 6,3 „ 
CO. 2. 2 2202... 86 „ 22 „ 
O0). 2 2200.08 083 „ 
N. 2 20 00.0.07, 91 „ 


Hofmann's Arbeit enthält fehr interefiante Studien über die guſammen⸗ 
ſetzung, den Heiz⸗ und Leuchtwerth des Kolsofengafes in den verſchiedenen 
Stadien des Proceſſes, ſowie den Nachweis, daß bei biefem Proceſſe nur 
10,9 Proc. des Heizwerthes der Kohle verloren gehen, gegenüber 27 Proc. bei 
ber Vergafung in Gasretorten. So fehen wir aud) in Bezug auf das Leucht⸗ 
gas die Kokereianlagen in Wettbewerb mit den Gasanftalten treten. 

Wir entnehmen Rothwell’s Mineral-Industry 6, 161 und 784 noch 
die folgenden Angaben für die Gefammterzeugung von Koks in verſchiedenen 
Ländern nach den neueften Angaben, die meiit für 1896 gelten. 


Erzeugter Koks Zahl der 
metriſche Tonnen Oefen 
Defterreihelingan . . 2. 2. ...25550 — 
Belgien. 2004430 3555 
Sanada . . . ran 71497 — 
Vereinigte Staaten .12742340 — 





!) Eng. and Min. Journ. 1898, 2, 428 
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Leider giebt dieſes in jtatiftifcher Beziehung einzig daftehende Werk flir 
die übrigen Ränder gerade die Kokserzeugung nicht an, wofür die nachſtehende 
Schätzung Jordan’8!) einigen Erfag geben möge. Im Jahre 1891 erzeugten 
die folgenden Länder nebenftehende Mengen von Koks: 


Veanfrei . - » 2» 2 2. .....1500000t 
Deutihland. - -» » 2 7700000, 
England.. 13000000, 


Rechnet man auf je 100 t Koks eine Ausbente von 2t Zechentheer, fo 
waren dieſe drei Länder fchon allein im Stande, über ein Drittel der gegen- 
wärtigen europäischen Production an Gastheer als Nebenprobuct aus den 
Kofereien zu erzielen. 

Die vorfiehenden Ausführungen über die Gewinnung von Steintohlentheer 
als Nebenproduct bei der Kofsfabrilation machen keinen Anfprud) auf Voll⸗ 
Rändigleit und abſolute Zuverläffigkeit; fie ſollen Lediglic) dazu dienen, dar⸗ 
zuthun, in welchem Verhältniß fchon heute die Kokereien an der Geſammt⸗ 
production von Steintohlentheer participiren und in welchem Verhältniß fie zu 
diefer Production noch weiter herangezogen werben könnten. 


ı) Zeitſchr. j. angew. Chem. 1898, S. 264. 


Zweites Capitel. 


Herkunft des Steinkohlentheers. 


A. Die Erzeugung von Theer in den Gasfabriken. 


Früher wurde faft fänmtlicher Steinkohlentheer, und noch heute wird der 
größte Theil defjelben, als Nebenproduct bei der Darftellung von gewöhnlichen 
Leuchtgas erhalten, und damals fonnte man daher die Bezeichnungen „Stein 
fohlentheer* und „Gastheer“ als gleichbedeutend gebrauchen. Seitdem die Dar: 
ftellung von Steinfohlentheer aus anderen Quellen eine regelmäßige Fabrifs- 
operation geworden ift, müſſen wir als „Sastheer“ jene befondere Art von 
Theer unterfcheiden, welche in den Gasfabrifen als unfreiwilliges Nebenproduct 
erhalten wird. Es fällt nicht in den Bereich diefes Werkes, eine Befchreibung 
der gewöhnlichen Einrichtungen zur Condenfation des Theers zu geben, mas 
durchaus in das Gebiet der Gasfabrifation gehört. Es genügt Hier anzuführen, 
daß die Beftandtheile des Theers aus den Oasretorten in Dampfform ent- 
weichen, mit etwas äußert fein vertheilten feiten Kohlenftoff. Sie fchlagen 
fih in der Hydraulil, in den Condenfatoren und Wajchern (Scrubbers) in 
flüffigem Yuftande nieder, zufammen mit dem ammonialalifchen „Gaswaſſer“. 
In einem fpeciellen Beifpiele 2) fanden fi) von 100 Thln. des Geſammttheers 
61,6 in der Hydraulik, 11,8 in den Condenfatoren und 26,6 in den Wafchern. 
Der in der Hydraulik gebildete Theer ift natürlich ärmer an den flitdhtigeren 
Producten al8 der fpäterhin conbenfirte, und ift daher aud) viel didfläffiger; 
aber man läßt gewöhnlicd) den gefammten Theer in einem einzigen Behälter 
zufammenfließen, wo er fi) zufammen mit dem Gaswaſſer ablagert. 

Die Menge und noch viel mehr die Beichaffenheit des Theers wird durch 
die Temperatur, bei der die Zerſetzung der Kohlen erfolgt, ſtark beeinflußt. 
Niedrigere Temperaturen, wobei pro Tonne Kohlen 9000 Eubitfuß Gas er- 
halten werben, ergeben bei manchen Kohlen 16 Gallonen, oder etwa 88 kg 
Iheer, während höhere Temperaturen aus derfelben Kohle 11000 Cubikfuß 
Gas und nur 9 Gallonen (etwa 50 kg) Theer geben ?). Wenn die Temperatur 
eine relativ niedrige ift, jo entftehen in den Kohlenwaflerftoffen vorwiegend die 
der Paraffin- (Methan-) Reihe von der allgemeinen Formel C, Hax +3; die nie 
deren Glieder derfelben find flüffig und geben nach ihrer Trennung und Reinigung 


1) Schultz, Steinlohlentheer, 2. Aufl., 1, 43. — °) Davis, Journ. Soc. 
Chem. Ind. 1886, p. 5. 
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Beleuhtungsöle und Schmieröle; die höheren find feft und geben Paraffin. 
Sehr ähnlich find diefen Körpern noch diejenigen aus der Aethylenreihe (Dlefine) 
von der allgemeinen Formel C„Hax, welde in manden Fällen die Paraffine 
theilweije oder ganz erfegen. Daneben kommen allerdings auch jauerftoffhaltige 
Benzolderivate (Phenole) vor; aber ganz vorwiegend complicirtere, in welchen 
noch fette Gruppen (Methyl) theils im Benzolfern, theils den Hydroxylwaſſerſtoff 
erjegend, auftreten, wie Krefol, C,H, (CH,)(OH), Guajacol, C,H, (OH)(OCH,), 
Kreofol, C;H,(CH,)(OH)(OCH,), u. a. m. Die flüffigen Producte wiegen 
hier Überhaupt vor, und unter ben wäſſerigen Producten zeigt ſich namentlich 
bie Eifigfäure, alfo auch wieder ein Fettlörper. Permanente Gafe werden 
natitrfich ſtets entwickelt, aber in relativ geringer Menge. 

Wenn dagegen die Temperatur bei der Zerfegung der Kohlen ſehr hoch 
war, fo treten ganz andere Moleculargruppirungen ein. Während die Glieder 
der Olefin» und Acetylenreihe noch immer mehr oder weniger auftreten, ver» 
ſchwinden die Körper der Paraffinreihe faft ganz, indem auf der einen Seite 
weit koglenftoffreichere, auf der anderen Seite weit waflerftoffreichere Körper 
aus ihnen entfiehen. Die legteren treten ſämmtlich als permanente Safe auf; 
Methan oder Grubengas, CH,, und freier Waflerftoff kommen daher in dem 
jo erzeugten Safe als Hauptbeitandtheile vor, und vermehren defien Quantität 
höchft weentlich. ‘Der dadurch disponibel werdende Kohlenftoff wird zum Theil 
in freiem Zuſtande ſchon in den Retorten felbft abgelagert und tritt dann im 
jehr compacter, graphitäßnlicher Form auf; ein anderer Theil bes freien Kohlen» 
ftoffs findet fich im Zuſtande höchſt feiner Vertheilung im Theer vor und bildet 
einen Beftandtheil des Peches oder der Kokes, welche bei der Theerbeftillation 
zurüdbleiben. Ein weiterer Theil des bisponiblen Kohlenſtoffs aber wird zur Bil- 
bung fohlenftoffreicherer, der fogenannten aromatischen Verbindungen verwendet, 
welche ſich ſämmtlich von dem Benzol, C,H,, herleiten; dabei treten aud) ſtets 
durch die Wirkung der Hige weitere „Molecularcondenfationen“ , gewöhnlich 
unter Waflerftoffaustritt, ein, wodurch Verbindungen von höherem Molecular- 
gewicht, namentlich Naphtalin, Anthracen, Phenanthren, Chryſen u. |. w. ent« 
ftehen. Der nie fehlende Sauerftoff muß auch Hier zur Bildung von Bhenolen 
führen; aber es kommt bier mehr das eigentliche Phenol oder die Carboljäure, 
C‚H,(OH), vor, während das Krefol und die anderen Homologen mehr zurück⸗ 
treten und die Biorybenzole, fowie ihre methylicten Derivate, ganz verjchwinden. 

Das Gefagte wird gut illuftrirt durch eine Angabe (aus Kerl⸗Stoh⸗ 
mann’s Chemie, 3. Aufl, VI, 1162), wonad) Zwickauer Glanzkohle ganz 
verſchiedene Broducte ergab, je nachdem fie in eine Retorte gebracht und darin 
langſam zur Rothgluth erhigt (a) oder aus einer glühenden Retorte raſch 
deftillirt wurde (b): 


8. b. 
Kl... ee 60 50 
Waller. . » . ..10/7 7,7 
her . . 2... 12 10 
Gas und Berluft . 17,1 32,1 


Der Theer von a. beftand aus Photogen, Eolaröl, Schmieröl, Paraffin und 
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Kreojot, Ser von b. aus Benzol, Tolnol, Naphtalin, Anihracen (jedenfalls neben 
fchweren, dem Solaröl und Schmieröl entjprechenden Delen) und viel Kreofot. 

Behrens?) fand, daß der durch trodene Deftillation von Steinkohle iu 
den gewöhnlichen Chamotteretorten der Gasfabriken erhaltene Theer viel reicher 
an Benzol, Toluol, Naphtalin zc. war, als der in Pauwels' ſchen Koksöfen 
aus denfelben Kohlen erzeugte Theer. Letzterer ift ſpecifiſch leichter und enthält 
mehr flüffige, paraffinoide Kohlenwafleritoffe und weit mehr in Alkalien lösliche 
Körper, aber kaum irgend welche Carbolſäure. Wir werben fpäterhin bie 
Unterfchiebe zwifchen Theeren von verfchiedenen, nicht zur Leudjtgasfabrifation 
dienenden Procefien der Kohlendeftillation im Einzelnen befprechen. 

Auch rührt daher der Unterſchied zwiichen dem Theer der Holzgasfabrifen 
und dem der Holgeffigfabrifen und der Kohlenmeiler. Der erftere, bei fehr 
hoher Temperatur erzeugt, ift ſchwarz, diinnflüffig, von einem dem Steinkohlen⸗ 
theer ähnlichen Geruche, und enthält viel eigentliches Phenol, daneben auch Benzol, 
Toluol, Raphtalin ꝛc. Der bei niedrigerer Temperatur gewonnene, namentlich 
der eigentliche Schweeltheer aus Meilern, enthält dagegen an Stelle des Phenols 
vorwiegend Kreoſol und Guajacol, an Stelle des Naphtalins Paraffin; er zeigt 
eine hellere, braune Farbe und einen viel milderen Gerud). 

Als weiteren Unterſchied zwiichen der Deftillation bei Hoher und niedriger 
Temperatur giebt man an, daß die flidftoffhaltigen Beftandtheile im erfteren 
Tale mehr Anilin und Amine der Yettreihe (Aethylamin, Propylamin, Amyl⸗ 
anıin), im zweiten alle mehr Bafen der Pyridinreihe, daneben Picolin, Lutidin, 
Biridin u.f. w. bilden. Genauere Unterfuchungen hierüber ſcheinen noch zu fehlen. 

Selbitverftändlich hat man es nicht in der Hand, mit jedem Hier einſchlä⸗ 
gigen Rohmateriale nur durch Veränderung der Deftillationstemperatur die 
oben erwähnten Producte nad) Belieben jo oder jo herzuftellen. So war es 
3. B. lange Seit zweifelhaft gewejen, ob man aus jüngeren Foſſilien, aljo Torf, 
eigentlichen Braunfohlen, verfchiedenen bituminöfen Schiefern u. |. w., überhanpt 
durch directe Deftillation Benzollohlenwafjerftoffe erhalten fünne, und erit 
Heusler?) hat dieje Trage definitiv gelöft, indem er aus dem zwilchen 80 bis 
930 übergehenden Deftillate aus Braunfohlentheer 34 Proc. Benzol, und aus 
dem zwilchen 100 bis 1109 Mebergehenden 45 Proc. Toluol darftellte; außer⸗ 
dem fand er die höheren Homologen bis zum Cymol, Naphtalin, Thiophene, 
Ketone und Nitrite, ferner auch Naphtene. Schottifches Schieferöl dagegen enthält 
nur Spuren von Benzol und Toluol und gar fein Naphtalin. Trotzdem kann 
feinesfall8 davon die Rede fein, Benzol ober andere Körper der aromatiſchen 
Reihe mit Vortheil fabritmäßig aus Braunkohle darzuftellen, ebenfomwenig wie 
es auf der anderen Seite gelingt, aus Steintohlen bei niederer Temperatur mit 
Bortheil Photogen u. dergl zu erzeugen 3); denn Fälle wie der oben erwähnte 


1) Dingl. Journ. 208, 862. — *) Berl. Ber. 1892, ©. 1665; 1895, ©. 48. — 
2) Nach briefl. Auskunft von Prof. Dittmar (Glasgow) beftand vor 30 Jahren in 
der That in Manchefter eine Fabrik, melde durch Deftillation von Kohlen bei niederer 
Temperatur Dele von der Formel CAHan +2 darftellte. Aber die8 war jedenfalls 
Cannelkohle, welche in jener Beziehung die Mitte zwiſchen eigentlichen Steinkohlen 
und jüngeren Folfilien hält, 
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der Zwickaner Kohle find nicht maßgebend fir die Fabrikpraxis, welche conftatirt 
hat, daß jelbft von der Braunkohle nur gewiffe, helle, erdige Sorten, die eigent- 
fihen „Schweeltohlen“ , fich zur Fabrikation von Beleuchtungsblen eignen. 
Aber wir werden uns liberzeugen, daß es wenigſtens in unferer Macht Iiegt, 
buch nachträgliche Ueberhitzung der fetten oder aliphatifchen (paraffin- 
ortigen) Producte aus Braunfohlen und Petroleum biefelben großentheils in 
Safe und aromatifche Körper zu fpalten, und diefem Umftande ift jedenfalls 
die Leuchtkraft des Delgafes und des aus Petroleumrüdftänden erzeugten Gaſes 
im Wejentlichen zuzuschreiben. 


Unfere nächſte Aufgabe hat e8 nur mit der Behandlung der Steinkohle zu 
thun. Wir milſſen bier fefthalten, daß bei niebriger Temperatur weniger per» 
manente Gafe und mehr methylirte Derivate (Toluol, Xylol, höhere Phenole), bei 
höherer Temperatur mehr Safe, daneben mehr wirkliches Benzol, Napbtalin, 
Anthracen und weit mehr freier Kohlenftoff entftehen. Bei {ehr hoher Temperatur 
wird die Tendenz zur völligen Diffoctation immer größer und die Probucte nähern 
ſich immer mehr dem freien Kohlenftoff einerfeits, dem freien Wafferftoff anderer- 
feits, ohne daß natürlich diefer Proceß bei den uns erreichbaren Temperaturen 
je bis zu diefem Ende felbft konnen könnte. Die Leiter der Gasfabriken fehen 
faft immer in erfter Linie darauf, aus den Kohlen möglichft viel Gas heraus- 
zubefommen, und deftilliren daher bei möglichft hoher Temperatur. Bis zu einem 
gewifien Grade ift dies auch volllommen rationell und durch die Natur des jegt 
allgemein angewendeten Retortenmateriales, der Chamotte, gerabezu bedingt. 
Diefer Punkt ſcheint dann erreicht zu fein, wenn die Spaltung ber fetten Körper 
möglichft weit gegangen ift, ohne daß doch ſchon eine erhebliche Ausicheidung von 
feſtem Kohlenftoff ftattgefunden hätte. Weber diefen Punkt Hinaus wird man 
freilich nocdy mehr Gas befommen, aber die Leuchtkraft defielben wird dann 
geringer werben; der Theer wird anfangs wohl etwas reicher an Anthracen, 
zugleich aber und noch mehr an Naphtalin und dem faft werthlofen Phenanthren, 
Poren, Chryſen, Diphenyl u. ſ. w., und wird im Allgemeinen weniger werth- 
vol; endlich aber nimmt die Ausſcheidung von freiem Kohlenftoff als 
Ketortengraphit und im Theer fehr ftark zu. Auch wird bei hoher Tempe⸗ 
ratur weniger Theer gebildet. In England arbeitet man gewöhnlich bei einer 
Temperatur von 1100%. Man müßte eigentlich feftftellen, und zwar ver: 
mutblich fire jede Claſſe von Gaskohlen im Befonderen, bei welcher Temperatur 
man das Marimum an Leuchtkraft, wenn auch vielleicht in einem geringeren 
Volum Gas, concentrirt, und bei welcher man den Marimalgehalt an werthvollen 
Beſtandtheilen: Benzol, Toluol, Phenol, Anthracen, im Theer befommt. Ver⸗ 
muthlich werden beide Marima nicht zufammenfallen, und es wird dann eine 
Sache der gefhäftlihen Calculation fein, ob e8 dienlicher ift, mehr auf das eine 
oder da8 andere hinzuarbeiten. Daß die Marktpreife der Theerproducte hierbei 
von weientlihem Einfluffe find, Liegt auf der Hand; ebenfo, daß jede Preis- 
verringerung bes Gaſes das Zunglein der Wagfchale nach der Seite des Theeres 
zu neigend machen wird. 

Die Zuſammenſetzung des Steinfohlentheerd war unbedingt eine ganz andere 

Sunge-Köhler, Eteinkohlentheer. 3 
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in früherer Zeit, ald man die Kohlen in gußeifernen Retorten, und daher bei viel 
niedrigerer Temperatur als die oben erwähnte, 1100°, ſich auf Chamotteretorten 
beziehenbe, vergafte. Diejer höheren Temperatur fteht allerdings die Wirkung des 
Erhauſtors gegeniiber, durch) welche die Safe kürzere Zeit in Berührung mit den 
erhittten Retortenwänden bleiben. Auch macht der Erhauftor den Theer dadurch 
dicker, daß er viel Koblenftaub aus der Retorte mechanifch fortführt. 

Ueber den Einfluß der Temperatur bei der Bergafung ber Steintohle 
auf die Beichaffenheit des Theers liegen mehrfache Unterfuchungen vor. Nad) 
L. T. Wright!) fol bei Steigerung der Temperatur die Menge des Theers 
ein wenig abnehmen, aber fein jpecififches Gewicht zunehmen. Oberhalb einer 
gewiſſen, fiir jede Kohlenforte verfchiedenen, Temperatur verhindern die durch 
Berftopfung von Röhren ꝛc. durd) verbidten Theer entftehenden Unannehmlich—⸗ 
keiten die Durchführung des Gasfabrikationsproceſſes. Im den gewöhnlichen 
Gasfabriken ift die Temperatur ſchon jegt eine fo hohe, als dies bei der jetzigen 
Torm des Gaserzeugungsapparates gut angeht, jo daß an eine Verminderung 
der Theermenge durch Erhöhung der Hite hier faum gedacht werden fanın. 

Folgende Tabelle zeigt die Schwankungen in dem Bolum und Gewicht 
von Theer (und Gas) bei der Deftillation von Kohle bei fehr verfchiedenen 
Temperaturen. Die Berfuche wurden in Thonretorten und mit allen gewöhn- 
lichen Yabrifationsapparaten ausgeführt. Der Ausdrud „Normaltemperatur“ 
bedeutet die befte in der Praris auf die Länge in einer Gasfabrik neueren 
Datums durchführbare Temperatur. Unter „fehr hoher Temperatur“ ift eine 
ſolche verftanden, welche fich nur bei ganz befonders forgfältiger Arbeit und auf 
furze Zeit durchführen läßt. 
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. | Sehr hoch |11 128] 10,68 | 1,210 | 128,62' 5,74 


Derbyfhire Bladihale Nr. 1. 
„ „ „1. Normal 104000 — 1,1888s | — 
n n » 1. . | Sehr niebrig| 7856 |11,50 1,145 131,67) 5,88 
n nn 2. . || Sehr Hod |11190|12,01|1,207 | 144,96 | 6,47 
n n „ 2. Normal 10400 — |115| — _ 
„ 2.» Sehr niedrig | 7562 14,88 1,136 163,35 | 7,29 





” ” 
Notts Top Hard Cannel . . . | Normal 9 852 | 21,32 | 1,147 | 244,54 | 10,92 
n n » nn ©... | Sehr niedrig | 7125 | 23,81 | 1,116 | 265,72 | 11,86 


Später vergafte derjelbe Forſcher?) Derbyfhire Silkſtone⸗Kohle von der 
Bufammenfegung: C = 75,71, H = 6,27, S = 1,72, N = 1,72,0 = 
11,59, Aſche = 2,99 Proc. mit folgendem Refultat: Bei etwa 800° er- 





!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1386, p. 559; Journ. |. Gasbel. 1888, S. 507. 
— *) Journ. of Gaslighting 1888, p. 169; Journ. f. Gasbel. 1889, &. 201. 
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gaben 100kg Kohle: 64,75 kg Koks, 6,43 Liter Theer vom ſpeci⸗ 
fiihen Gewicht 1,0 mit einem Gehalt an freiem Koblenftoff (Ruß) von etwa 
15 Proc. 

Bei etwa 1100° betrug die Ausbeute: 64,16 kg Koks, 5,37 Liter 
Theer vom fpecififchen Gewicht 1,207 und etwa 25 bis 30 Proc. Rußgehalt. 

Bei anderen Berjuchen ftellte Wright!) die Zufammenfegung des Theers 
näher feft, welcher aus ein und derjelben Kohle bei verfchiedenen Vergaſungs⸗ 
temperaturen refultirte. Die Kohle hatte die Zufanmenfegung: C — 81,92, 
H= 5,39, N = 1,28, S = 1,97, 0 = 6,88, Aſche — 2,56 Proc. 
Die in Betracht fommenden Temperaturen fielen zwifchen 600 und 800°, find 
aber für die einzelnen Fälle nicht näher angegeben; aber da8 Anwachſen ber- 
jelben ift aus der erzielten Gasausbeute deutlich erſichtlich: 





Gasausbeute pro It Kohle . . . . | 186,88 202,78 | 250,64 286,18 | 329,49 
Specifiſches Gewicht des Theer . . 1086| 1,102) 1,140| 1,154| 1,206 


Zufammenjegung des Theers: || Proc. | Broc. | Proc. | Proc. | Proc. 


Ammoniakwafſſer.. - 220. 1,20 1,03 1,04 1,06 0,388 
Rohnapbta . » »- » 2 2 2220. 9,17 9,05 3,73 8,45 0,995 
Reihte Oele. - 2 2 0 2 20 ren | 10,50 7,46 4,47 2,59 0,567 
Kreoitdl - © >» 2 een | 2645 | 25,83 | 27,29 | 27,33 | 19,440 
Anthracenöl. - - 2 00er | 20,32 | 16,57 | 18,138 | 13,77 | 12,280 
e 1: . | 28,89 | 36,80 | 41,80 | 47,67 | 64,080 


Sonach fiel der Gehalt des Theers an Naphta und leichten Delen mit 
feigender Temperatur von etwa 20 Proc. auf 1,5 Proc., während ber Pedh- 
gehalt von 29 Proc. auf 64 Proc. ſtieg. Auch der Gehalt ber entfallenden 
Rohnaphta an Benzollohlenwaflerftoffen (Fraction bis 1009) und Phenolen fiel, 
wie Wright's genauere Unterfuchung erweift, mit fteigender Temperatur, 
während der Naphtalingehalt anwuchs. Baraffine (flüffige) fanden fich in der 
Rohnaphta der leichten Theere bis zu 5,0 Bol: Proc., während der fchwerfte 
Theer eine Naphta Tieferte, welche davon nur 1,0 Bol.-PBroc. enthielt. An⸗ 
thracen fcheint fich bet einer mittleren Bergafungstemperatur am reicjlichiten 
zu bilden; der Theer von 1,140 fpec. Gewicht enthielt davon 0,370 Proc., 
während die leichteren und fchwereren Theere, entjprechend der Ab» oder Zu⸗ 
nahme der Temperatur, einen geringeren Gehalt an Anthracen aufzumweifen 
haben. 
Diefe Refultate ftehen in gutem Cinflange mit den Erfahrungen der 
Theerdeftillateure 2), welche einen Gastheer aus kleineren Gasanftalten, bie 
mit Unterfenerung arbeiten, einem folchen aus größeren, mit Öeneratorfeuerung 
arbeitenden Anftalten für die Deftillation vorziehen. 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 59; Journ. f. Gasbel. 1888, S. 273 und 
507. — *) Bergl. Kraemer, Yourn. j. Gasbel. 1887, ©. 849. 
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Im Anflug an die Unterfuchungen von Wright theilt auch Watfon 
Smith!) Beobachtungen mit, namentlich mit Rüdficht auf die durd) Höhere 
Temperatur beginftigte Bildung von Naphtalin. Er zeigt, daß mit dem Naph- 
talin aud) das Anthracen zunimmt und fi dann ſchon zum Theil im Kreofotöl, 
d. h. den vor dem Anthracendl übergehenden, weniger hoch fiedenden Antheilen 
findet. Bei diefen, unter fehr hoher Deftillationstemperatur gewonnenen Theeren 
erfcheint auch umgekehrt die Carboljäure nicht nur im Mittelöl, fondern aud) 
im Schweröl und wird vortheilhaft daraus gewonnen, wie ſchon das Patent 
von Lowe?) vom Jahre 1872 angiebt. 

Ueber den Einfluß, welchen die Form der Gasretorten nnd Ableitungs- 
röhren auf die Dualität des Theers hat, liegen Angaben von Hayes?) vor. 
Wenn man die Form der Gasretorten fo abändert, daß die flüchtigen Producte 
aus ihrer heißeften Stelle durch ein enges Rohr abgehen müſſen, jo bekomme 
man nur wenig ſchweres Del und viel mehr leichte Dele; der Kols werde viel 
compacter und härter. Schon geringe Modificationen in der Weite der Röhre 
haben Einfluß auf die Natur der Probucte: 

Diefe Erfcheinung hängt offenbar mit dem Einfluß des Gasdruds ın 
der Retorte auf die Natur der Deftillationsproducte der Steinkohle zufanmen 
und hat daher mit der Form der Ketorte als foldher nichte zu thun. Höherer 
Drud in ber Retorte, der ja durch die Verengerung des Abzugsrohres noch ber 
günftigt wird, läßt das Gas nicht fo raſch aus derfelben entweichen; er ver- 
urfacht daher eine längere Berührung deffelben mit den glühenden Retorten- 
wänden, wodurd) eine weitere, fecundäre Yerfegung herbeigeführt wird, welche 
durch die Ausfcheidung von Graphit an den NRetortenwänden und von Ruß in 
den flüffigen Deftillationsproducten gekennzeichnet wird. Der dadurch bedingten 
Verſchlechterung der Dualität des Gafes hat man befanntlich durch Einfchaltung 
von Erhauftoren vorgebeugt. 


Daß die Berfchiedenheit in den Kohlenforten das Ausbringen an 
werthoollen Beitandtheilen aus dem Theer beeinflußt, verfteht ſich von felbft. 
So geben Kohlen von Newcaftle einen an Naphtalin und Anthracen reichen 
Theer; folde von Wigan einen an Benzol und Phenol reichen. Bon den 
deutichen Kohlen giebt die fchlefifche viel befieren Theer als die weftphälifche. 
Namentlic) ift e8 für die Qualität des Cheers äußerft jchädlich, wenn die Gas- 
anftalten der Gaskohle zur Erhöhung der Leuchtkraft des Gafes noch Boghead⸗ 
ſchiefer oder ähnliche Körper zufegen. Im diefem alle ift e8 eben nicht möglich, 
jelbft bei der höchften hier anwendbaren Temperatur, Beimiſchung von Kohlen» 
wafjerftoffen der Paraffinreihe zum Theer in größerer Menge zu vermeiden. 
Dem Benzol und Toluol werden die einfacheren, ligroinartigen Körper, dem 
Anthracen die Paraffine beigemengt fein, und da nun die einzigen bier an- 
wendbaren Zrennungsmethoden, nämlich fractionirte Deftilation und Kryſtalli⸗ 
fation, im Stiche laſſen, fo entftehen große Webelftände, was dahin führt, daß 


‘) Journ. Soc. Chem. Ind. 1889, p. 950. — *) Engl. Bat. 3005, 1872. — 
®) Silliman’s Amer. Journ. March 1859. 
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viele Theerbeitillationen einen Theer gar nicht mehr anlaufen wollen, wenn 
der Gastohle mehr als 5 Proc. Boghead beigemiſcht find. 

Neben Baraffinen giebt Bogheabtheer vorwiegend Toluol und Naphtalin, 
aber ſehr wenig Benzol und Anthracen. 

Uebrigens ift das eigentliche Bogheadmineral (von Torbane-Hil) ſchon 
jo gut wie ganz erfchöpft und fommt wohl nur wenig mehr im Handel vor; 
dagegen finden fic in dieſem unter demfelben Namen andere bitumindfe Schiefer 
von weit geringerem Werthe. ‘Der hieraus gewonnene „shale-spirit“ enthält 
nah Watſon Smith?) nicht unerhebliche Mengen von Benzol und Toluol 
neben den Paraffinen. 

Durch gütige Bermittelung von Herrn Prof. Dittmar ift uns folgende 
Auskunft über den Theer aus Kannellohlen, Boghead m. f. w. zu- 
gefommen, herftammend von Dr. Ronalds, einem bedeutenden Theerdeſtillateur 
in Schottland. 

In Edinburgh und Keith, fowie an den meiften anderen Orten in Schott- 
land wurde alles Gas ausſchließlich aus jchottifchen Cannelkohlen gemacht, bis 
zu der Kohlentheuerung in den Jahren 1871 bis 1873, wo viele Gefellichaften 
anfingen, gewöhnliche „Splintfohle“ anzuwenden, und einige felbft verfuchten, 
bitumindfe Schiefer und Kohle zu miſchen. Solche Schiefer („shale“) geben 
werig oder gar feinen Theer und die Naphta (d. i. das mit Waflerdämpfen 
erhaltene Deftillat), wenn folche Überhaupt vorhanden tft, ähnelt derjenigen von 
Boghead, d. 5. fie enthält wejentlid) Methankörper (Paraffine). Der aus den. 
verichiedenen Arten von Eannelfohle (Lismahago, Marquis of Lothian, Arnichen, 
Benhar, Walleford u. |. w.) erhaltene Theer ift jet von ganz anderer Bes 
ſchaffenheit als vor 30 Jahren, wo die Gasfabriten bei niedrigerer Tem⸗ 
peratur arbeiteten. Man erhielt damald durch Deftillation mit Dampf aus 
dem Theer bis zu 8 Proc. Naphta, enthaltend Benzol und deilen Homologe. 
Diefes Duantum nahm allmälig in dem Maße ab, als die Gasfabriken bei 
höherer Temperatur arbeiteten, und war vor einigen Jahren auf ungefähr 
3 Proc. geſunken. Die Naphta von fchottifhem Theer war ftet8 reih an 
Toluol und enthielt weniger Benzol als die von bituminöfer Steinkohle. Diefer 
Theer enthält wenig Naphtalin und fo wenig Anthracen, daß ed gar nicht 
lohnt, auf diefes zu arbeiten. Zugleich kommt darin eine erhebliche Menge 
von Paraffinen vor, meift von niedrigem Schmelzpunkt und unbefannten 
Eigenſchaften. Naphtalin und Paraffin fcheinen zufammen vorzulommen; wo 
man viel von dem einen findet, ift das andere faft ftetS ebenfalls vertreten. 

Diefer Anfiht von Ronald’s ftehen die Erfahrungen Kraemer's gegen- 
über, nach welchen feites Paraffin im Theer nur dann vorkommt, wenn den 
Steinfohlen Plattenkohle, Cannelkohle u. dergl. zugejegt worden iſt. Das 
gleichzeitige Vorkommen von Naphtalin und Paraffin erflärt ſich daraus, daß 
die viel Naphtalin gebenden Kohlen in der Regel der Aufbefferung durch Zufag 
von Paraffinkohlen bedürfen. Irgend welche Bezichungen zwifchen dem Naph- 
talin und Paraffin diefer Theere beftehen daher nicht. 


!) Brivat- Mittheilung. 
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Aus Cannelkohle kann man alfo nicht mur viel, fondern auch gauz brauch⸗ 

baren Theer gewinnen; aber wenn Schiefer (shale) oder Boghead oder Ähnliche 
Halbkohlen mit Cannel oder bituminöfer Kohle gemengt werden, ift das leichte 
Del eine Mifchung von Benzollörpern und von Methanderivaten, welche jehr 
fchwer zu trennen find; die Benzole daraus haben daher einen verhältnißmäßig 
fehr geringen Handelswerth. Das Bogheadmineral, welches übrigens nahezu 
erfchöpft ift, wird in Schottland, wo man eben gute Gaskohlen hat, ſchon Längft 
nicht mehr zur Gasbereitung verwendet, wird dagegen auf dem Continent zur 
Anreicherung des Gafes von armen Kohlen gebraucht. — Die Cannelkohle von 
Wigan giebt einen Theer, aus dem man Benzole, Naphtalin und Anthracen 
gewinnt (bie8 erhellt auch aus den fpäter zu findenden Angaben von Watſon 
Smith). 
Eine fpecielle Unterfuchung von Bunte!) bezieht fi) auf den Einfluß 
der Dualität der Kohle auf die Menge des bei der Deftillation erzeugten 
Safes, Theers und Ammoniaks. Wir ziehen daraus die folgenden Angaben 
aus. Die fünf unterfuchten Koblenforten hatten folgende Zufammenfegung: 









uſammenſetzun 
Totalzuſammenſetzung > — ang 


Herftunftder Kohle 








Weſtphalen (Eonjolidation) . . ‚ 
5,43 10, 13 


Saar (Heinitz L) . .. - . » 
Böhmen (Thurn und Tarit) - 6,88)| 82,25 | 6,12 | 11,64 
Sadjen (Zwidau). .... » 7,50|| 81,16 | 5,80 | 13,04 


Böhmische Kannellohle (Piljen) 67,41 6,981 8,878,88 14,48 81,95 | 7,27 | 10,78 


Diefe Kohlen. wurden in einer gewöhnlichen Gasretorte deſtillirt, mit 
fpeciellecr Condenfationsporrichtung fir Experimentalzwede, aber font ganz 
unter normalen Fabrikationsbedingungen. Hierbei ergaben fie, als Durchſchnitt 
einer Anzahl von Berfuchen, pro 100 kg Kohle folgende Producte: 













Ä | 
as Temperatur | * 
HerkunftKoks Kubil⸗ Leucht⸗ der F | = 
3 * 
ruß | traft Retorten | | © | * 
| 





| kg | kg |cbm| pro t Kerzen kg 





11,15 | 1860—1885° |4,09| 4,44; 3,12 
10,27 | 1206—1290 |5,33| 6,90: 1,76 
10,20 | 1240-1350 |5,79| 9,06' 3,38 
10,59 | 1180—1240 |5,22|11,89| 4,38 


18,17 | 11801350 |8,81 6,45, 2,72 


Weſtphalen . . 1714 16,95, 30,83 | 11 899 
Saar. .... ı 68,3 |17,71/30,18| 11 836 
Böhmen. . . . || 68,3 18,62 28,47 10 221 
Zwidau. .. . Pr 15,81 25,46) 9140 
Böhm. Eannel . | 56,3 25,72 (80,38 11 916 


1) Yourn. f. Gasbeleuchtung 18886. 
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Hiernach Icheint die Menge des Theers mit dem Sauerftoffgehalt der 
Kohlen zu wachſen, außer in dem felbftredend abweichenden Falle der Cannel⸗ 
kohle. Die Zunahme des Gaswaflers ift in derjelben Richtung, doc, beweift 
dies nichtS, da weder die Stärke des Gaswaſſers, noch der Stidftoffgehalt der 
Kohlen angegeben wird. 

Bunte's Refultate werben beftätigt durch die noch ausgebehnteren (1012) 
Berfuche, welche die Parifer Gasgefellichaft in den Iahren 1874 bis 1884 
mit 59 Koblenforten im Großen hat anftellen lafien, und welche im Journal 
de l’6clairage au gaz, Juli 1886, mitgetheilt werden !). Der daraus ge 
zogene Schluß war: „Je größer der Sauerftofigehalt der Kohle, um fo größer 
if die Menge des Theerd und Ammoniakwaſſers, auch die des in der Rohlohle 
enthaltenen Hugroftopifchen Waflers; dagegen vermindert fich mit zunehmendem 
Sauerftoffgehalte die Ausbeute an Koks und Gas.“ 

In Bezug auf den Sauerftoffgehalt verfchiedener Kohlenforten und deſſen 
Einfluß auf die Eigenjchaften der Kohle ſowie der daraus zu gewinnenden 
Producte vergleiche man auch die erjchöpfende und viel Neues (jedod) weniger 
in unferem Gebiete al8 für die Koksfabrikation) bringende Behandlumg diejes 
Gegenftandes in Muck's Steinfohlenchemie (Leipzig 1891). 

Die Sefammtausbeute an Theer aus der Steintohle kann man 
im Durchſchnitt auf 5 Gewichtsprocente anfchlagen. Wanklyn 2) giebt folgende 
Zahlen ald Ausbeute von einer Tonne Nemwcaftler Backkohle = 2240 Pfund: 


Pfund Brocent 


10000 Kubikfuß Ga8 . . . 380 17,0 
10 Gallonen Ther . . . . 115 5,1 
Unverdiiuntes Gaswafler?) . . 177 7,9 
Koks.. ee. 1568 70,0 

2240 100,0 


Genaue Zahlen iiber die Ausbeute an Theer aus Londoner und anderen 
englifchen Gasfabriten find S. 24 angeführt worden. 

Nach Wurg *) giebt die Kohle von St. Etienne nur 4 Proc. eines armen 
Theeres, die von Anzin und Mons dagegen 6,73 Proc., und „preußiſche“ 
Kohle bis 7 Proc. reichen Theer. Bon den deutfchen Kohlenforten geben die 
oberfchlejifchen den beften, die weftphälifchen den geringwerthigften Theer. 

Folgende Tabelle 5) wird die Ausbente an Theer, zugleich mit derjenigen 
an anderen Producten, aus verſchiedenen Kohlenforten far maden. 


I) Im Auszuge Dingler’8 Journ. 262, 141. — °) Gas Engineer’s Chemical 
Manual, p. 5. — °)D. i. nit mit Wafler aus den Waſchern vermiſcht. — 
*) Dietionn. de Chimie I, p. 1631. — °) Nah MusprattsStohbmann’s Chemie, 
3. Aufl. IV, ©. 624. 
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1 Ton (1016 kg) 

& 2240 Pfund engliſch |Kubitfuß| Pfund 
ergiebt (= 0,028 |(—0,4535 waſſer 

| cbm) kg) mind | Pfund 


Kots Theer niak— 














Boghead Eannel. . . - . Isa | — - — 
Newcaftlle. . » 2» 2... 9 833 — 60 — 
Wigan Sannel . . . . . || 10850 — 161,6 — 
Lochgellh........ 8831 — 340 — 
/ deßgl. + 1/, Bogbead. | 9055 — 170 — 
Yon + n . 9.050 — 290 — 
2 n + / 18 n . 9 750 270 — 
Pelton Main (Durham) . 9 500 — 112,6 — 
2/, desgl. . Boghead. 12800 — 116,6 _ 
Lismahago Gannel I. . . || 11681 461 4,5 87,5 
deägl. I. .. || 9878 483,5 4,5 85 
Ramſay's Nemwcaftle Gannel | 9016 410 6,7 | 93,3 
Derbyihire deep seam. . || 9400 300 179 207 
Wemyß Gannel I.. . . . ! 10976 551 — 340 
desgl. TI.. ... | 10192 | 528 — | 
Wigan Cannel . ... . 9408 338 


= 8% 











Theer Ammoniakwaſſer 
Veberhaupt . . . . 2. 2.2.0.0. | 4 bi8 6 Broc. | 6 bi8 10 Broc. 
Aus engliihen Kohlen... . . | 4,n,5„ 6 Proc. von 1 bis 8° Be, 
Aus Ihhlefiihen Kohlen. . . . . | Bb „6 „ 9, 


Bunte!) konnte bei feinen Vergafungsverfuchen mit verfchiedenen Kohlen- 
forten folgende Ausbeuten an Gastheer und Gaswaſſer feftftellen: 








Ä Theer Gaswaſſer Zuſammen 

| Broc. Broc. Proc. 
MWeftphäliihe Kohle... . | 4,09 4,44 8,53 
Saatlohle . . 2.2... | 5,33 6,90 12,28 
Böhmiiche Schwarzfohle . . |) 5,79 9,06 14,85 
Zwidauer Kohle... . . | 5,22 11,89 1711 
Plattenkohle (Pillen) . . . ! 8,81 6,45 15,26 

| 








1) Yourn. |. Gasbel. 1886, ©. 595. 
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Folgende Tabelle 2) giebt die Reſultate von 67 deutſchen Gasanſtalten 
aus dem Betriebsjahre 1891/92 mit eigentlichen Gaskohlen unter Ausichluß 
von Zuſatzkohlen: 





Werphäliihe Kohlen - . . | 248-319 | 59,1-—76,0 845,5 
— — 


— — — — 

2866660 44 
Samrbrüder Kohlen... . | 26,1—31,8 60,0—71,0 4,8—6,9 
— — — — N — 

| 296 64,9 5,9 
Edlefiihe Kohlen. . . . . 24,9—31,2 59,5—74,1 8,8—6,0 
— — — — — — 

| 28,3 65,9 4,9 
Zwidauer Kohlen... .. . 26,4—29,5 54,2—57,6 4,7—6,3 
\ — — nn —— — m” 

| 27,64 65,3 5,6 
Engliide Kohlen .. .. . 26,4—30,8 64,7—73,1 40-59 
| — — — — — — 

Mae "TE er 7° 4,8 


Borfhläge zur Vergrößerung der Menge oder Berbefferung 
der Qualität des Theers bei ber Leuchtgasfabrikation. 


Wir haben oben gefehen, daß ſowohl die Quantität als auch die Qualität 
des Theers verfchieden find je nach der Beichaffenheit der Kohle und der 
Deitillationstemperatur, jedenfalls auch nach dem in der Retorte herrſchenden 
Trude und der Schnelligkeit, mit der die Safe entwidelt und aus der Retorte 
abgeführt werben. Alle diefe Bedingungen müflen aber in erfter Linie dem 
Ziele der Leuchtgasfabrifation angepaßt werden; das heißt, man muß fuchen, 
jo viel und fo gutes Gas wie möglich zu befommen, wobei ber Theer heraus⸗ 
fommt, wie e8 gehen mag. So war es felbft zu der Zeit, als die Neben- 
producte beinahe die ganzen Koften bezahlten, und jet, wo Theer und Ammo⸗ 
niaf fo ſtark entwerthet find, kann es durchaus nicht anders fein. Immerhin 
it e8 vielleicht thunlich, gewiſſe Verfahren einzuführen, durch welche die Aus» 
beute an Theer und defien Qualität verbeflert werden, und die folgenden Vor⸗ 
ſchläge find in diefer Hinficht gemacht worden. 

9. Aitten (Engl. B. 4644, 1883) glaubt, daß die große Menge 
Feuchtigkeit in gewiflen Arten Kohle, Schiefer und Braunkohle (eigentliche 
Steinfohle enthält nicht viel Yeuchtigkeit) den Koks zu porös und leicht macht 
und zu viel davon mechanifc mit fortreigt. Er trodnet daher die Kohle in 
einem Thurme durch Einfaugen oder Durchblafen von heißer Luft oder heißen 


) Muspratt:Stohbmann’3 Chemie, 4. Aufl. V, ©. 319. 
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Feuergaſen. Die fo behandelte Kohle foll viel dichteren und fchwereren Koks, 
mehr Gas und mehr Benzol enthaltenden Theer geben. (Wenn auch biefes Ber- 
fahren vielleicht bei jehr feuchten Materialien gute Reſultate geben mag, fo 
witrde e8 doch ficher fir die meiften gewöhnlichen Fälle zu theuer fein.) 

Ein Barifer, N. A. Hslouis, augenſcheinlich begeiftert dur) das Studium 
der Unterfuchungen von Berthelot und anderen großen Chemilern, aber ohne 
viel Rückſicht zu nehmen auf gewöhnliche technifche Praris, entnahm ein 
Engl. P. 5142, 1883 auf ein Berfahren, bafirend auf der „rationellen 
und permanenten Erzeugung von Acetylen“. Man foll dies erreichen 1. durch 
eine beftimmte, nie die Rothgluth iberfchreitende [1] Temperatur in den 
Retorten; 2. durch die permanente Wirkung eines Stromes von überhigtem 
Gas und Waflerdampf, welcher während der ganzen Deftillationszeit in bie 
Retorten eingeleitet wird; 3. dadurch, daß man einen Drud von nur !/, Atmo⸗ 
ſphäre in den Retorten unterhält. Auf diefem Wege fell Acetylen, der (hy⸗ 
pothetifche) Erzeuger des Benzols, fortwährend gebildet werden, während das 
Benzol felbft vor der Condenſation zu complicirteren Carbureten, welche weniger 
werthvolle Schweröle bilden, bewahrt wird. 

Heußer (D. R.⸗P. 24 758), ebenfalls ausgehend von rein theoretifchen 
Betrachtungen über die „condenfirende* Wirkung der Säuren, bes Chlor- 
zinks u. ſ. w., glaubt im Stande zu fein, nad) Belieben Kohlenwaflerftoffe von 
niedrigerem Siebepunfte zu erhalten, indem er Chlor und Chlorwaſſerſtoffgas 
in die Gasretorten einführt und höher fiedende Kohlenwaflerftoffe durch Miſchen 
der Kohle mit Chlorzint, mit oder ohne Beimiſchung von Theer ober Theerölen, 
gleichfalls unter Einleiten von Salzſäuredampf in die Retorten während der 
trodenen Deftillation. Es ſcheint unnöthig, diefes Verfahren zu Fritifiren. 

Byrom, Wigan u. Bennet (Engl. P. 3736, 1884) wollen die ver⸗ 
ſchiedenen Deftillationsproducte aus der Retorte entfernen, ehe fie fid) mit ein- 
ander vermifchen, um die Koften des Umdeſtillirens zu vermeiden. Dies fol 
dadurd; geichehen, dag man die Ketorte auf ihrem höchften Punkte mit einer 
Anzahl von Oeffnungen verfieht, deren jede mit einem nach unten gewenbeten 
Knierohr verfehen ift, welche Röhren genügend lang zur Condenfation der 
Flüffigkeit find; die Safe werden durch einen Exrhauftor abgefaugt. — Wenn 
diefer Vorſchlag Überhaupt durchführbar wäre, fo würde er augenfcheinlich mehr 
für die Deftillation von Schiefer oder Braunkohle auf Paraffinöl, als auf die 
von Steinfohle zur Teuchtgasdarftellung pafien. 

Kunath!) erblict die Urfache des Dickwerdens von Theer nicht nur in 
der Gegenwart von mechaniſch mit dem Gas übergerifjienem Kohlenftaub, 
fondern befonderd auch in einer localen Weberhigung des Gaſes. Dan foll 
dünneren Theer erhalten, wenn man die Netorten mit möglichft viel Kohlen 
beihidt und auf diefem Wege den Gasraum und die Berührungsfläche ver- 
Kleinert. 

3. Young (Engl. P. 14 840, 1886) will der Kohle vor der Vergaſung 
Kochſalz zufegen, defien Menge fich im Allgemeinen nad) der Zuſammenſetzung 


1) Chem.:Ztg. 1885, 1898, 
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der Kohle richtet und in den meiften Fällen vier Pfund auf eine Tonne Kohle 
betragen fol. Dadurch fol angeblich die Dualität des Koks verbeflert, die 
Reinigung des Leuchtgaſes erleichtert umd die Ausbeute an Leuchtgas, Theer 
und Ammoniak erhöht werben. 

Dvorkovich !) hält das gegenwärtige Verfahren der Leuchtgasfabrikation 
für imrationel. Man follte vielmehr die Vergafung ber Kohle bei niedriger 
Temperatur und zwar in einer Atmofphäre von inertem Gas (Kohlenoxyd oder 
Waſſerſtoff) vornehmen, wobei eine Menge von „Koblenölen“ übergehen, die 
ben Petrolrückſtänden analog find und die man dann durch Ueberhigung in 
mehr Leuchtgas und aromatifche Kohlenwaflerftoffe fpalten jolle, ähnlich dem 
Verfahren von Letuny und Ragofine, welches fpäter befchrieben wird. 

Weiterhin werden wir noch verfchiebenen anderen Verſuchen zur Ber- 
befierung der Qualität des Theers oder Vermehrung der Menge feiner werth- 
volleren Beftandtheile durch eigenthümliche Behandlung in den Gasretorten 
oder ſpäter begegnen. 


Borfhläge zur Darftellung von aromatifhen Kohlenwaffer- 
Hoffen aus Kohle oder Kohlengas ohne Rüdfiht auf den 
Leuhtwerth des Bafes. 


Einige der Hier zu beichreibenden Verfahren gehen davon auf, die Kohle 
von vornherein im einer zur Gewinnung von mehr Benzol ꝛc. tauglichen Weife 
zu behandeln; andere davon, dem nad; gewöhnlicher Weife fabricirten Leuchtgaſe 
durch befondere Behandlung die darin in Dunftform fuspendirten ober geradezu 
als Dampf darin enthaltenen Kohlenwaflerftoffe zu entziehen. 

Es giebt einige ältere Borfchläge zur Deftillation von Steintohlen ſpeciell 
für Theerdarftellung (Barlow 1862 u. A. m.). Thenius?) fchlug fchon 
vor vielen Jahren die Anwendung von überhigtem Waſſerdampf zu diefem 
Zwede vor. Wir werden indeflen wefentlich die neueren in diefer Richtung 
gemachten Erfindungen behandeln. 


Gewinnung der im Leudtgafe fuspendirt enthaltenen 
Theerbeftandtheile. 


Gewöhnliches Leuchtgas enthält ftetS ziemlich viel Theerbeftandtheile in 
Form feinfter Tröpfchen oder auch als wirfliche Dämpfe. Zum Theil ver- 
dichten ſich diefe ſchon von felbft in den Gasleitungen, und werben ſowohl in 
den Gasfabriken felbft als in den „Siphons“ der Stadtleitungen als Dele ober 
als Ausiheidungen von feſtem Naphtalin wahrgenommen. Diefe Dele find 
von Gafch ?) unterfucht worden; es beftillirten über 3 bi8 6 Vol.⸗Proc. bis 
100°, 5 bis 8 Proc. von 100 bis 130°, 5 bis 15 Proc. von 130 bis 150°, 
19 bis 36 Broc. von 150 bis 180°, im Ganzen bi8 zum Auftreten von 


) Journ. Soc. Chem. Ind. 1898, p. 408. — *?) Wagner's Jahresber. 1865, 
6.738. — *) Journ. f. Gasbeleucht. 1873, S. 66; Wagner’s Jahresber. 1873, ©. 914. 
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Naphtalin 47 bis 76 Proc. Sie enthalten zahlreiche Schwefelverbinbungen, 
die unter 100° ſiedenden Schwefeltohlenftoff, darüber wahrfcheinlich Mercaptane. 
Eine genauere Unterfuchung diefer Dele, welche wohl bis jest nirgends ſyſte⸗ 
matifch gefammelt werden, fteht nod) aus. 

Sehr erheblic, läßt fich aber die Menge des Cheers fteigern, wenn man 
die zu feiner Abjcheidung nicht genügende Wirkung der Luftcondenfation und 
der Koks⸗Secrubber durch Apparate verftärkt, welche volllommener als bie 
legteren fungiren. Ein folder Apparat ift derjenige von Pelouze und 
Audouin !), welcher mit großem Erfolge in Paris arbeitet; daß ihnen übrigens 
das Berdienft der erften Erfindung durchaus nicht zulommt, hat Colladon 2) 
überzeugend nachgewieſen. Das Princip des Verfahrens bafirt darauf, daß 
durch bloße Abkühlung unmöglich aller Theer condenjirt werden fünne, weil 
derjelbe in Form höchſt feiner, flüffiger Tröpfchen in dem Gaſe mechaniſch ſus⸗ 
pendirt bleibt. Ein Theil derfelben wird in ben Koks⸗Serubbern, aber nur 
ſehr unvollftändig, zurückgehalten. Ganz anders verhält es fi, wenn man 
das Gas durch enge Deffnungen ausftrömen läßt, denen gegenüber breite Flächen 
placirt find, über welche ſich das ausgeftrömte Gas wieder ausbreiten muß. 
Die feinen, flüffigen Theilchen kommen dadurch fowohl unter einander als auch 
mit feiten Körpern weit mehr in Berührung, fammeln ſich in größeren Tropfen 
und werden, jo zuriidgehalten. Die Ausführung diefes Principe wird durd) 
Fig. 2 (a. f. ©.) erläutert. Das Gas muß durch ein Gefäß A paffiren, in 
welches es durch das Rohr B einftrömt und welches es durch C wieder verläßt. 
Im Imneren von A befindet ſich eine cylindrifche Glocke D, der eigentliche 
Reinigungsapparat, welche in dem hydranliſchen Theerverſchluſſe E ſchwimmt, 
io daß das Gas aus B nur durch die durcchlöcherten Wände von D nad) C 
gelangen kann. Der Mantel von D beiteht aus drei concentrifchen, je 1!/, mm 
von einander im Lichten entfernten Meffingplatten, welche von vielen Löchern 
durchbohrt find. Die Tücher aa (ſiehe Fig. 3) find 11/, mm weit, in je drei 
Reihen angeordnet und fo gegen einander verfegt, daß die Gasitrahlen, welche 
durch die Köcher der innerften Platte ſtrömen, auf mafjive Stellen der zweiten - 
Platte treffen, dort abgelenkt werden und durd) die Töcher der zweiten Platte 
ftrömend wiederum auf volle Stellen der dritten Platte treffen, aus welcher fie 
enblih in den oberen Raum von B entweichen künnen. Da fi übrigens 
heransgeftellt hat, daß ſich die Köcher namentlich der zweiten Platte leicht durch 
Theer verjtopfen, fo hat man, wie Fig. 3 zeigt, in leßterer die engen Köcher a 
durch größere, rechtedige Deffnungen d erfegt; auch hat man zuweilen die Tücher 
duvch verticale, fich weniger leicht verftopfende Schlitze zu erjegen gejucht. Der 
fich durd) den Stoß an den Platten condenfirende Theer fließt in das Theer⸗ 
bad E, läuft dort über und bei Fab. Da man natürlich in dem Apparate 


1) Compt. rend. 76, 264, 928; Dingl. Journ. 209, 307; Wagner's 
Jahresber. 1873, ©. 887, 920; Journ. f. GaSbel. 1873, S. 363; Neuere Beftalt des 
Apparate in Wurt, Mat. color. p. 20; Schilling, Handb, der Steinkohlengas⸗ 
beleuchtung, 3. Aufl. (1879), ©. 338; Chemiler-Zeitung 1880, ©. 130. — *) Compt. 
rend. 77, 819; Wagner's Yahresber. 1873, S. 888. 





Apparat von Pelouze und Audouin. 45 


einen gewiſſen Druckverfuft erleidet, fo muß man das vorher gut abgefühlte 
Gas unter einem gewiflen Ueberdrucke (40 bis 45 mm) durchſtrömen laffen, 


Big. 2. 


welher durch den befafteten Regulator G felbftthätig conftant erhalten wird. 
Im Jahre 1876 Hatte man in Paris acht folder Condenfatoren im Betriebe 
und erhielt dort zu Ternes aus je 1000 cbm fehr gut abgefühltem Gafe noch 
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Ikg Theer, zu La Villette aus je 1000 cbm weniger gut gefühlten Gafe fogar 
72kg Theer und 16 Liter Gaswaſſer mit 80g Ammoniak im Liter. Der 
Theer ift viel leichter al der gewöhnliche, und enthält ftatt 3 bis 5 Proc. 
Leichtöle deren 20 Proc. 

Der Apparat von Pelouze und Audouin wird in vielen franzöfifchen 
Gasfabriten angewendet und ift aud in Deutſchland mit Erfolg verfucht worden, 


Big. 3. 


hat aber nach Schilling nicht eigentlich, in die Praxis eindringen können. 
Sein Princip ift gewiß richtig, und der Effect ein ganz überrafchender; aber 
die praktiſche Schwierigkeit der leichten Verſtopfung der Löcher ift noch nicht 
ganz befeitigt, und es ift doch wohl fraglich, ob die Mehrausbeute an Theer 
nicht durch die ficher eintretende Einbuße an Leuchtkraft des Cafes auf 
gewogen wirb. 

Ein dem Apparate von Belouze und Audouin im Princip ganz ähnlicher 
ift derjenige von Fr. Zur (D. R.-®. 40897). Er befteht aus einem ger 
ſchloſſenen, mit ftehend angeordneten Wellblechen derartig ausgeſetzten Kaften, 
daß die einander zumächft ftehenden Wellbleche je eine aus einer Neihe von 
Abtheilungen beftehende Kanımer bilden, welche zwiſchen je zwei auf einander 
folgenden Stellen des engften Querſchnittes mit, die Kammerwandungen nicht 
berüßrenden, Anprallflähen ausgefegt werden lann. 

Gleichfalls auf demfelben Princip beruht der Apparat von Servier?), 
welcher aus einem verticalen, aus vier Stabreihen beftehenden Rechen zufammens 
geſetzt iſt. Die einzelnen Stabreihen find gegen einander verfegt, fo daß auf je 
eine freie Fläche der erften Reihe ein Stab der folgenden Reihe kommt, und fo 
weiter. Man hat dem Apparat die Conſtruction eines Abſperrſchiebers gegeben, 
um ben Rechen mehr oder weniger tief in den abfchließenden Theer des Kaftens 
eintauchen und die nothwendige Drudfteigerung von 25 bis 28 mm hervor 
bringen zu fünnen. 


') Zonen. f. Gasbel. 1880, ©. 639. 
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Um bie Wirkſamkeit folder Apparate zu erhöhen, hat man mit der Stoß- 
wirfung gleichzeitig eine Wafchung des Gaſes mit Waſſer combinirt. Derartige 
Apparate, die man Theerwäſcher nennt, find von Chevalet!), Fleiſch— 
hauer?), Schumann u. Küchler?) und Drory*) conftruirt und in bie 
Gastechnik eingeführt worden. Wir können von ihrer Beichreibung um fo 
eher abjehen, als fie ja im Großen und Ganzen bie oben ausführlicher ent- 
widelte Idee von Pelouze und Audouin fructificiren und fir den Gegenftand, 
welcher den Inhalt diefes Werkes bildet, von mehr untergeorbneter Bedeutung 
find. Erwähnen wollen wir nur, daß diefe Apparate gleichzeitig eine weitere 
Reinigung des Gafes von Ammoniak, Kohlenfäure und Scwefelmaflerftoff 
besweden. Im wie weit diefer Zweck erreicht wird, geht aus einer Angabe von 
Drebjhmidt5) hervor, welcher mit einem Drory’fchen Apparate den Gehalt 
des gereinigten Leuchtgaſes an Theer um 93 Proc. und an Ammoniak um 
21,8 Proc. herabzudrüiden vermochte; Leybold ©) erzielte mit einem anderen 
Wäſcher eine Verminderung um 99,1 bezw. 14,5 Proc. 


Gewinnung des im Leuchtgaſe dampfförmig enthaltenen 
| Benzols. 


Daß im Leuchtgas viel Benzoldampf enthalten iſt, und ſeine Leuchtkraft 
weſentlich mit davon abhängt, iſt längſt bekannt. Nach den ausgedehnten Ver⸗ 
ſuchen der Pariſer Gasgeſellſchaft (S. 39) iſt bei den verſchiedenen Kohlenſorten 
der Gehalt des Leuchtgaſes ziemlich conſtant auf Lobm Gas 30 g Benzol und 
Ig Toluol und Homologe, dem Bolum nad) etwa 1,05 Vol⸗Proc., neben 2,5 
bis 4,8 Vol.⸗Proc. fetter „ſchwerer“ Kohlenwaſſerſtoffe (Aethylen, Acetylen zc.). 
Das Benzol ꝛc. fcheidet fi) bei der Abkühlung des Gaſes auf — 70° faft voll- 
fländig ab, während die anderen Kohlenmaflerftoffe zurückbleiben. Hiernach 
können wir folgende Rechnung anftellen: 1000 kg trodene Kohle geben etwa 
300 cbm Gas, welche 11,7 kg Benzol und Toluol enthalten. Daneben ent» 
ftehen etwa 50 kg Theer, aus denen man etwa 0,5 kg Benzol ıc. gewinnen 
kann. Im Leuchtgas wäre aljo 23 mal fo viel Benzol und Homologe 
deffelben enthalten als in dem aus derfelben Kohlenmenge gleich 
zeitig gebildeten Theer, und liegt hierin allerdings ein Sporn, das Benzol 
direct and dem Leuchtgas zu gewinnen. 

St. Claire Deville”) trennte die aromatifchen Beftandtheile des 
Leuchtgaſes von den fchweren Kohlenwafjerftoffen der Fettreihe, indem er das 
Gas auf — 70° abkühlte, eine Temperatur, bei welcher bie ZTenfion des 
Benzols — 0 if. Im 1cbm Parifer Leuchtgas fand er auf dieſe Weife 
35,48 g aromatische Kohlenwaflerftoffe, welche fich in folgendem Mengenver- 
hält zufammenfegen: 


1) Journ. |. Gasbeleucht. 1888, S. 420. — *) Ybid. 1887, ©. 27 u. 1020. — 
) D. R.:B. 67767 v. 29. Yuli 1892. — ) Musprati-Stohbmann’s Chemie, 
4 Aufl. V,S.448. — °) Ibid. — °) Ibid. — 7) Journ. d. Us. a gaz 1889; Journ. 
1. Gasbeleucht. 1889, ©. 652. 
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Benzol (Siedepunkt 8107)... 2.2 2% 78,13 Proc. 
Zoluol (Siedepuntt 111) . . 2.2 ..1300 „ 
Xylol und höhere Homologe Eiepunn 1309 . 875 „ 
Rückſtand und Berluft . . .. 65,12 „ 

100,00 Proc. 


Bei der Unterſuchung des Leuchtgaſes der Karlsruher Gasanſtalten erhielt 
Bunte!) ganz ähnliche Reſultate: 


100 kg Kohle geben: 

















17,04 kg } 
8, Bkg T , . 
30,0 cbm ©. g Theer 11k8 Gaswaſſer: 
enthaltend: enthaltend: 


Proc. der geſ. 

















Benzol .|| 938 | | 
Toluol .|| 812 | Toluol | | 11 | 
1250 | 90 | 7 | 
Rapbtalin. . - .. » 300 g | 
Raphtalin. - .. . Spuren I\Bhenol . . .. .» . 70, 
| Antbracen. . .».. - 20 „ 








Weitere Unterfuchungen in diejer Richtung liegen vor von Bunfen?), 
Berthelot?), Knublaudt), fowie Dennftedt und Ahrens); ergaben 
diefe Verfuche auch in Bezug auf die Vertheilung der Gefannmtmenge des 
Benzols im Gas und Theer ein etwas anderes Refultat, als das Eingangs 
diefes Abfchnittes erwähnte Verhältniß, wie e8 durch die Verſuche der Pariſer 
Gasgejellichaft feftgeftellt worden ift, das auf einer nicht ganz einwandsfreien 
Unterfuchungsmethobde beruht, fo dlirfte dod) die Dienge des Benzols, welches 
dampfförmig im Leuchtgas enthalten ift, diejenige im Theer um ungefähr das 
Fünfzehnfache überragen. | 

S. Mellor (Engl. P. 5604, 1882) will Benzol, Toluol u. ſ. w. dadurd) 
erhalten, daß er Leuchtgas einem Drud von vier Atmofphären und 
darüber untermwirft, wodurch jene Kohlenwaflerftoffe in flitffiger Form 
abgefchieden werden follen. Diejer Vorſchlag ift augenfcheinlich unpraktifch, wenn 
er fi) auf gewöhnliches Steinlohlenleuchtgas beziehen fol. Aber es fieht anders 
aus, wenn wir das „reichhaltige“ Gas in Betracht ziehen, das aus Petroleum, 
fetten Delen 2c. dargejtellt und auf mehrere Atmojphären comprimirt wird, um 
Eifenbahnwagen und dergleichen zu erleuchten. In diefem Yale tritt von felbit 


1) Journ. f. Gasbel. 1892, ©. 569; Chem.-Ztg. 1892, Rep. S. 332. — *) Gaſo⸗ 
metriſche Methoden, Braunſchweig 1877. — 9) Yourn. f. Gasbel. 1876, S. 409; 
1877, ©. 525. — *) Ibid. 1880, ©. 256. — °) Ber. d. d. chem. Bei. 1894, ©. 601. 
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eine Condenſation von Ylüffigkeit ein, und man braucht nur daran zu denken, 
daß im Jahre 1825 Faraday dad Benzol in aus comprimirtem Delgaje con» 
denfirter Flüſſigkeit entdedte. Greville Williams (Engl. P. 4663, 1884) 
behandelt folche Flüſſigkeiten in folgender Weile. Sie werben beftillirt, und 
alles unter 65,50 Siebende wird verworfen. Eine zweite Fraction wirb zwifchen 
65,5° und 87,59, eine dritte oberhalb 87,5% aufgefangen. Um Benzol und 
feine Homologen aus diefen Deftillaten abzufcheiden, unterwirft man fie der 
Wirkung von verblinnter Salpeterfänre (nämlich auf 100 Raumthle. 50 Raumthle. 
fäufliche Salpeterfäure und 50 Thle. Waffer), oder einer Mifchung von Natrium 
nitrat und Schwefelfäure (auf 100 Liter Del 19 kg Täuflicher Chififalpeter, 
21,8kg englifche Schwefelfäure und 241/, Liter Waſſer). Die Miſchung wird 
dann in einer Steinzeugblafe mit Salzglaſur vermittelft eimes Dampf» ober 
Waſſerbades beftillirt, wobei Benzol und feine Homologen leicht libergehen, 
während die Diefine in Verbindungen, die im Rüdftande bleiben, verwandelt 
werden. Die biefem Borfchlage zu Grunde liegenden wiflenfchaftlihen Prin⸗ 
civien find von Greville Williams in Chemical News 49, 197 erörtert 
worden. Er fand, daß bie bei der Darftellung von „Pintſchgas“ erhaltene 
Flüſſigkeit 24,6 bis 65,6 Proc. Benzol und Toluol enthielt, je nach ihrem 
fpecifiichen Gewicht, welches von 0,760 bis 0,850 ſchwankt. Man darf nicht 
überjehen, daß ein Verfahren, welches die Deftillation bei Gegenwart großer 
Mengen von freier Salpeterfäure und mithin die Anwendung von Steinzeug- 
blaſen nothwendig macht, fehr unbequem fein wird. 

Armftrong hat ebenfalls die aus Pintſchgas und anderem Del» ober 
Petroleumgas bei der Compreffion abgefchiebenen Flitfligkeiten unterfucht 2). 
Diefe im Handel „HHdrocarbon“ genannten Flüffigkeiten find faft frei von 
Paraffinen; fie beftehen im Wefentlichen aus Benzol und Toluol, die bi8 50 Proc. 
davon ausmachen, dann aus den im Steinfohlentheer vorfommenden Dimethyl⸗ 
und Trimetäyfbenzolen, Naphtalin, den Kohlenwaflerftoffen der Olefin⸗ und 
Pſeudo⸗Olefinreihe (Aethylen, Propylen, Amylen, Hexylen, Heptylen) und der 
Pleudo-Acetyfenreihe (Erotonylen, Dimethyläthan und Iſoallyläthylene). Dieſes 
„Hydrocarbon“, welches etwas weniger als eine Gallone (4,541) auf 1000 
Cubikfuß des comprimirten Gaſes ausmacht, wird nicht von ben Theerdeſtilla⸗ 
tionen verwendet, weil das Benzol und Toluol zu ſchwer rein abzufcheiden find, 
jondern geht nad) Belgien, wo es zur Firnißfabrikation Verwendung finden foll. 
— Ganz verfchieden hiervon ift der aus dem Delgafe vor feiner Aufſammlung 
im Gasbehälter ſich abſetzende Theer, welcher etwa 5 Gallonen (22,71) auf 
1000 Eubiffuß Gas ausmacht; er enthält weder faure noch baſiſche Beftand- 
theile und wenig ober keine Benzoltohlenwaflerftoffe, fondern meift nur un⸗ 
zerſetzte Petroleumkohlenwaſſerſtoffe. 

Weiterhin haben auch Etard und Lambert?) das Drudcondenfat des 
transportabeln Gafes aus Paraffinöl zum Gegenftande einer Unterfuchung ge 
macht und darin 60 Proc. Benzol, 10 Proc. Toluol, 6 Proc. ungefättigte 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 462; Journ. Chem. Soc, 49, 74. — 
‘) Compt. rend. 112, p. 495; Ber. d. d. chem. Gef. 1891, Ref. S. 656. 
Lunge »Köbler, Eteinloblentbeer. 4 
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feihte und 10 Proc. ſchwere Kohlenwaflerftoffe, die bei 140 bis 190° über: 
gingen, und außerdem einen bei 42,5° fiebenden, ſich in der Kälte leicht: polymeri=- 
firenden Kohlenwafferftoff von der Zufammenfegung C,H, gefunden, den fie 
Poropentglen nennen, und der wohl identisch ift mit dem von Kraemer und 
Spilter!) im Steintohlentheer entbedten Cyflopentadien. 

Nach Kraemer (Privatmitth.) gelingt die Trennung der Benzolkohlen⸗ 
waflerftoffe von den Dlefinen im „Hydrocarbon“ leicht dusch Einwirkung von 
freiem Chlor, welches die Dlefine bindet, jo daß aus der Reactionsmaſſe die 
Benzole mit Dampf leicht abgetrieben werden können. Diefes Verfahren, 
welches früher in den von ihm geleiteten Yabrifen zur Anwendung gekommen 
ift, wurde neuerdings durch ein anderes erfett, deſſen Einzelheiten noch nicht 
befannt gegeben werden künnen. 

Aupßer der Sompreffion hat man aud Abkühlung auf fehr niedrige 
Temperatur zur Condenjation von Kohlenwaſſerſtoffen aus Leuchtga® vor⸗ 
gefchlagen; aber die Einwürfe gegen ein folches Verfahren, wenn es in bie ge- 
wöhnliche Leuchtgasfabrifation eingefchaltet werden follte, Liegen offen zu Tage. 

Eine andere Reihe von VBorfchlägen betrifft die Extraction der in gewöhn⸗ 
lihem ober fpeciell dazu dargeftelltem Steinkohlengas juspendirten oder in 
Dampfform enthaltenen Theilhen von Kohlenwaflerftoffen dadurd), dag man 
das Gas durch flüffige Abforptionsmittel für dieſe Subftanzen 
ftreihen läßt. Schon vor vielen Jahren (1859) ließ A. Bogel?) Leuchtgas 
durch Ruböl ftreichen, welches dadurch 20,5 Proc. an Gewicht und jehr viel. an 
Leuchtkraft zunahm, während diejenige de8 Cafes angeblich nicht gelitten habe. 
Letzteres iſt kaum glaublich; man nimmt heute allgemein an, daß die Leuchtkraft 
des Gaſes großentheifd von der Gegenwart von Benzoldampf herrühre, nachdem 
die Ergebniffe Berthelot’83) in diefer Richtung durch viele fpätere Unter: 
fuchungen von Frankland u. A. beftätigt worben find. Aber wenn dies der 
Fall ift, fo kann die Ertraction des Benzols den Werth des Leuchtgafes in 
höherem Grabe verringern, al8 der des gewonnenen Benzols beträgt, wenn man 
die Koften des Verfahrens von letzterem abzieht. Man hat vorgeichlagen, die 
aus dem Safe weggenommenen Kohlenwafjerftoffe durch „arburiren“ mit den 
Dämpfen von Ligroin u. |. mw. zu erfegen; aber eine ausgedehnte Anwendung 
dieſes Verfahrens ift faum durchzuführen, und es ift auch nicht wahrjcheinlich, 
daß man mit folcheın geringhaltigen Safe diefelbe Wirkung wie mit „Waſſer⸗ 
gas“ nach den Princip des Gfühlichtes erhalten könnte, nämlich durch Einführung 
einer feften Subftanz, wie Blatina, Magneſia, Zirkon und dergleichen in Die 
Flamme, um diefe zum Weißglühen zu bringen und dadurch Licht zu erzeugen; 
denn ein fo arnıcd Gas giebt eben auch nicht genügend Hite für eine foldhe 
Wirkung ab. Dieſe Beraubung des Gaſes an einem feiner werthvolliten Bes 
ftandtheile ift der große Fehler aller der Verfahren zur Ausziehung von Benzol 
aus gewöhnlichen Leuchtgas. Daß die lichtgebenden Beftanbtheile des legteren 
faft vollftändig entfernt werden, wenn man das Gas durch ſchweres Mineralöl 


1) Ber. d. d. chem. Geſ. 1896, S. 552. — ?) Dingl. Journ. 153, 464. -- 
») Compt. rend. 84, 571. 
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ſtreichen läßt, wurde 1868 von Eufiter bemerkt, aber feine Beobachtungen 
wurden erft 1874 und in einem fehr engen Kreiſe befannt !). 

Während Vogel augenfcheinlich nicht auf die Darftellung von Benzol für 
ſich abzielte, war dies die Abficht eines Patentes von Caro, A. Clemm, 
8. Clemm und EngelHorn (Engl. P. 17, Februar 1869), welches zur Zeit 
einer enormen Preisfteigerung des Benzols entnommen wurde. Sie brachten das 
Gas in Berührung mit Hoch fiedenden Delen, wie Betroleum, Baraffinöl, oder 
fetten Delen und trennten dad abforbirte Benzol und Toluol durch fpätere 
fractionirte Deftillation von dem abforbirenden Dele, welches dann wieder von 
Kenem verwendet werben konnte. Dieſes Berfahren konnte fi nicht ange 
halten, da e8 durch das allen der Benzolpreife und die von ihm unzertrenn« 
fihe Berminderung des Gaswerthes nicht lohnend wurde. 

Im Jahre 1875 patentirte I. Barrom die Anwendung von Filnftlicher 
Kälte zur Aufſammlung der Dämpfe von Auflöfungsnaphta, die bei der Ver⸗ 
arbeitung des Kautſchuks abgegeben werben, indem er fie dann durch Del ab- 
\orbiren ließ. 

1882 wurde Caro's Idee wieder aufgenommen, zuerft von I. Hardman 
(Engl. B. 4312, 1882), welcher ben Proceß ſchon in der Gasretorte jelbft anfangen 
ließ, indem er bei verhältnigmäßig niedriger Temperatur beftillirte, um mehr 
Benzol und deſſen Homologen zu erzeugen. Er trennt diefe dann von den Gaſe 
durch Sondenfationsapparate, welche mit Anthracendl oder anderen ſchweren 
Kohlenwaflerftoffen gefitllt find. Nach diefer Behandlung taugt das Gas nicht 
mehr zur Beleuchtung, jondern nur nod) zur Heizung. — Wir begegnen hier 
der „bee, daß die Gasfabrilation als ein untergeordneter, dagegen die Benzol⸗ 
daritellung al8 der hauptjächliche Proceß betrachtet und ſchon durch eine fpecielle 
Behandlung der Kohlen gefördert werden joll. 

Auf ganz ähnlichem Boden bewegt ih ©. E. Davis (Engl. P. 5717, 1882, 
und 4468, 1883). Er will für jebe einzelne Kohlenſorte auf erperimentellem 
Wege die Minimaltemperatnr ermitteln, bei welcher fie die Dlarimalmenge 
Benzol liefert, ohne daß Paraffine entftehen. Diefe Temperatur muß unterhalb 
der bei der gewöhnlichen Leuchtgasfabrilation eingehaltenen liegen, und man wird 
pro Tonne Kohlen nur 7000 bi8 8000 Cubikfuß Gas erhalten. Vor dem Ein- 
tragen in bie Retorten fol die Kohle mit etwas concentrirtem Rückſtande vom 
Teftilliren des Gaswaſſers befeuchtet werben, welcher Ahobanammonium enthält; 
hierdurd) wird die Temperatur der Retorte erniedrigt und mehr Ammoniaf ers 
halten. Das Gas wird dann mit Wafler gewafchen, welches vorher erwärmt 
iR, ım weniger Kohlenwaflerftoffe und Schwefelwaflerftoff zu condenfiren. Dann 
läßt man es durch eine ſchwache Säure oder eine andere Subftanz ftreichen, 
melde das Ammoniak zurüdzuhalten vermag und reinigt e8 darauf nad) der in 
den Gasfabriken üblichen Weiſe von Cyan⸗ und Rhodanverbindungen, fowie von 
Schwefelwaſſerſtoff, jedoch von legterem nur unvollftändig, da ein ‘Theil deſſelben 
tpäter gebraucht wird. Nun kommt die uns hier am meiften intereffirende Ope⸗ 
tation. Das Gas wird durch ein niedrig fiedendes Kohlenwaſſerſtofföl geleitet, 


) Davis, Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 432. 
4* 
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bei möglichft niedriger Temperatur, welche durch eine Eismafchine oder aber durd) 
Ausdehnung des Gaſes nad) vorangegangener Compreflion und Abkühlung erzeugt 
wird. Dadurch verliert ed den größten Theil feiner Leuchtkraft und kann nur 
noch als Heizgas (unter den Netorten) gebraucht werden. Hierbei wird der vor: 
her darin gelaffene H;S zu SO, verbrannt. Die Berbrennungsproducte werden 
in Berührung mit Ammonialgas oder fohlenfaurem Ammoniak gebracht, welches 
durch Erhigen des früher erhaltenen Ammoniakwaſſers gebildet wird; dabei ent- 
fteht fchwefligfaures Ammoniak, welches theilweife durch die überſchüſſige Luft zu 
fchwefelfaurem Salz orybirt wird. Davis will auf diefem Wege aus einer 
Tonne Kohlen bei etwa 650° 16 Gallonen (circa 80 kg) Theer, 37 Gallonen 
(ca. 170 Liter) Ammoniakwaſſer, 5kg Schwefel, 640kg Koks und 7000 Eubiffuß 
(—=200cbm) Gas erhalten haben, welches 4 Gallonen (— 18 Liter) 90 proc. 
Benzol abgab. Das übrig bleibende Gas kann zur Heizung der Retorten, 
oder nad) dem „Carburiren“ zur Beleuchtung dienen. 

Eine genaue Beichreibung von Davis’ Verfahren und Analyje des babei 
erhaltenen Rohbenzols giebt er felbft!). Er giebt zu, daß der Verluſt an dem 
zur Abforption benutzten Dele größer als erwartet ift, und daß das Verfahren 
nur bei einem gewiſſen Preife für Benzol, etwa 4 oder 5 fh. pro Gallone, lohnt, 
welcher Preis damals galt, aber heute völlig außer Trage ſteht. Es ift Übrigens 
Har, daß gerade eine weitere Verbreitung des Proceſſes den Preis des Benzols 
ohnehin hätte zum Fallen bringen müffen. Bei der Discuſſion Über den Proceß 
kam es heraus, daß man zur Heizung der Oasretorten ſämmtliches erzeugte Gas 
und dariiber hinaus noch 50 kg Koks pro Tonne der vergaften Kohle verbraudit. 
Eine Zukunft fann man mithin dem Davis’fchen Verfahren für abfehhare 
Zeit kaum verfprechen. 

E. Drew (Engl. P. 5039, 1883) ſchlug gewiffe mechanische Einrichtungen 
zur Behandlung des Gafes mit Schmweröl vor. Diefes Patent, fowie ein anderes 
deflelben Erfinder (Engl. P. 5505, 1883), in dem er die Behandlung des Gaſes 
mit Schweröl in ſtark comprimirtem Zuſtande vorſchlug, find verfallen. 

Zevinftein?) hebt hervor, daß das auf diefem Wege, d. h. Vergafung für 
diefen jpeciellen Zwed und Condenfation durch ölige Abjorptionsmittel, aus 
Kohlen zu gewinnende Benzol 30 mal fo viel ausmacht als das auf gewöhnlichen 
Wege erhaltene, bei welchen man das meifte Benzol im Safe läßt und nur das 
im Theer enthaltene gewinnt. Das durd) das neue Verfahren erhaltene Benzol 
ift jedoch nicht fo Leicht nitrirbar, wie da8 aus dem Theer gewonnene. 

Während e8 im Falle von gewöhnlichen LTeuchtgas ein zweifelhafter Vor⸗ 
theil ift, ihın feinen werthvollſten lichtgebenden Körper, das Benzol, zu entziehen 
und dadurch feinen Werth ſehr zu verringern, und während zur Zeit die Deftil- 
lation von Kohlen zur Gewinnung von Benzol al8 Hauptproduct durchaus un⸗ 
lohnend ift, fteht e8 ganz anders mit der Idee, das als Nebenproduct 
bei ber Kolsfabrifation erhaltene Gas (fiehe weiter unten) einer ähn- 
lichen Behandlung zur Extraction des Benzols zu unterwerfen, anftatt das letztere 
nur als Brennnigterial zur Heizung der Koksöfen zufammen mit der Haupt 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 522. — *) Ibid. 1883, p. 217. 
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menge de8 Gaſes zu verwenden. Augenfcheinlic, kann in diefem Falle das 
Benzol ald reiner Gewinn angefehen werben, denn die Gafe find auch nad) feiner 
Entfernung mehr als hinreichend zur Heizung der Kolsöfen. Dieſe Idee ift von 
Carves (Engl. P. 15920, 1884) für feine eigenen, fpäter zu befchreibenden 
Koksöfen ausgeführt worden. Er wendet zur Abforption des Benzols aus 
feinen Rüdftandsgafen die ſchweren Theile des Oeles an, welches durch Deftil- 
lation des ans feinen Defen erhaltenen ‘Cheers gewonnen wird. Das Gas muß 
zuerft durch Waſcher (Scrubber) gehen, beftehend aus aufrechten, mit Kieſeln 
oder Quarzbrocken gefüllten Eylindern, über welche da8 Del herabfließt. Bon 
hier geht da8 Gas in einen oder zwei Waſchkäſten, deren untere Abtheilung 
wiederum mit Schweröl gefällt ift und mit der oberen Abtheilung durch 
ſehr viele Heine Röhren in Verbindung fteht, welche von der Scheivewand aus⸗ 
gehen und in das Del eintauchen, jo daß das oben eintretende Gas, welches 
eingefaugt ober durchgepreßt wird, in diefen Röhrchen nad) abwärts und in 
Dlafen durch) das Del geht. Mehrere diefer Wafchkäften arbeiten zufammen 
und find in der Art mit einander verbunden, daß das Del von dem erften ab- 
würts nad) dem zweiten, von dieſem nad) dem dritten und fo weiter bis zu dem 
legten fließt, während das Gas zuerft in den niedrigften Kaften eintritt und all- 
mälig bi8 zu dem höchften geht, von wo es zur Verbrennung nach den Defen 
geleitet wird. Das aus dem unterften Kaften ausfließende Del dient dann noch 
zur Sperrung der Cylinderfcrubber, fo daß die an Benzol reichten Gafe in 
Berührung mit dem ſchon früher beinahe mit Benzol gefättigten Del kommen, 
während das beinahe erfchöpfte Gas mit frifchem Del in Berührung kommt, 
Um das Benzol von dem Schweröl zu trennen, wird das Gemisch in einer durd) 
eine Dampfſchlange ober von außen durch Kohlenfeuer oder Koksofengas ge⸗ 
heizten Blaſe fo lange beftillirt, bis es abgetrieben tft, während das Schweröl 
zurüdbleibt und von Neuem in den Scrubbern und Wafchkäften benugt wird. 

Späterhin hat 3. Coates) fid ein ganz ähnliches Verfahren ſchützen 
laſſen. Lebensfähig ift diefe Idee indeflen erft durch die Bemühungen von 
Brund?) in Dortmund geworden, nad) deſſen feither noch geheim gehaltenem 
Verfahren Schon heute fo viel Anilinbenzol gewonnen wird, daß dieſe neue 
Duelle für das Product einen bedenklichen Einfluß auf deſſen Preisftand aus- 
zuüben vermochte. Nach Angaben, die in die Deffentlichfeit gedrungen find, 
werden aus den Gaſen von je 1000 kg Steinfohlen 3 bi8 7 kg reines Benzol 
gewonnen. Als Abforptionsmittel verwendet man bei diefem Verfahren nicht 
ihwere Theeröle, fondern eine Auflöfungsnaphta, von der ein uns befanntes 
Berk folgende Eigenfchaften verlangt: 1. fie muß reines Steinfohlentheeröl fein; 
2. zwiſchen 160 bis 200° mindeftens 90 Proc. Deftillat liefern; 3. darf, in 
Eiswaſſer geftellt, feine Spur Naphtalin ausfcheiden, und 4. nur Spuren von 
Phenolen enthalten. 

Die Bewegung zur Gewinnung des Benzols aus Kofsgafen begann zu 
Ausgang der achtziger Tahre. Der Proceß vollzieht fi nad) Kraemer?) in 


!) Engl. P. 11202, 1885. — *) Bergl. Lürmann, Stahl und Eijen 1892, 
€. 186. — ?) Mitth. f. Gewerbfleiß 1897, 91. 
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mächtigen Riefelthitrmen und Colonnen mit großem Querſchnitt, in welchen das 
Gas dem fein vertheilten und eine große Oberfläche darbietenden Del entgegen 
ſtrömt und fein Benzol an diefes abgiebt, welches daraus durch Deftillation 
gewonnen und wie üblich gereinigt wird, während das Del nad) erfolgter Ab- 
fühlung dem gleichen Zwed wieder zugeführt wird. Verlangſamung des Ga#- 
ftromes, möglichft gute Vertheilung und Verwendung des Deles nad dem 
Gegenftromprincip und gute Kühlung von Gas und Del, fowie der durch⸗ 
ftrömten Wäfcher ift das ganze Geheimniß diefer neuen Induſtrie, welche den 
Anilinfarbenfabrifen eine ſchier unerſchöpfliche Duelle fiir Benzol zu liefern be 
ftimmt if. Bis Anfang 1896 follen jährlich 4500 bis 5000 Benzol auf 
diefe Weife gewonnen worden fein, aljo reichlid) das ‘Dreifache, ald was Deutſch⸗ 
land bisher aus Steinfohlentheer gewonnen hatte. 

Nehmen wir mit Hüffener an, daß aus 1t Kohle durdjfchnittlich 5,5 kg 
90 proc. Benzol gewonnen werden, fo wilrden heute ſchon 30 000 t Benzol zur 
Verfügung ftehen, und zu der Zeit, wo alle in Deutſchland arbeitenden Koksöfen 
mit Condenfationseinrichtung arbeiten, etwa 80000 jährlih. Daß folde 
Mengen jährlich von den Anilinfarbenfabrifen fowie den Gasanftalten (zum 
Carburiren) aufgenommen werden könnten, ift gänzlich ausgejchloflen; 1896 
Ihägt Kraemer den Verbrauch beider zufammen auf höchſtens 20 000 t umd 
inzwifchen bat der Verbrauch zur Carburation eher ab⸗ als zugenommen. Unter 
diefen Umftänden liegt e8 nahe, nad) neuen Abfatquellen für Benzol zu fuchen 
und wir werben fpäter fehen, daß Kraemer in diefer Richtung ſehr vielver« 
jprechende Vorſchläge gemacht hat. 

Ausführlich befpricht die Durchführung der Benzolgewinnung aus Kol 
ofengafen nad) dem Abforptionsverfahren E. Donath )y. Aus 1hk Kohle 
werben bei der Verkokung nad) den Refultaten der Prarid durchſchnittlich 
28cbm Gas erhalten, welche pro Cubikmeter 40 g Rohbenzol an Anthracenöl 
(reſp. das zur Abjorption dienende Del) abgeben. Eine Kofsanftalt, welde 
täglich 3000 h* Kohle verfoft, erhält fomit 84000 cbm Gas pro Tag ober 
3500 cbm pro Stunde. Zum Befördern diefer Gasmenge ift ein Gebläfe er- 
forderlich, das ftündlicd 3500 cbm anfangen und durd) 3m Fläffigleitshöhe 
der Abjorptionsöle prefien kann, wobei der wirkliche Geſammtdruck, den das 
Gas zu überwinden hat, jedody nur einer Waflerfäule von 170 cm entjpridtt. 
Die Hierzu nöthigen Rohrleitungen befigen einen Durchmefler von 500 mm. 
Zwiſchen den Colonnen und dem Gebläfe muß zur Ermöglichung eines regel- 
mäßigen und nicht ftoßweifen Durchtritts der Safe ein Gasſammler eingefchaltet 
werden; ba die Safe beim Comprimiren fich erwärmen und das darin enthaltene 
Benzol in diefem Zuftande nur unvolllommen im Abjorptionsmittel Löslich ift, 
jo müflen diefelben vor dem Eintritt in die Colonne in einem befonderen Be- 
hälter mit eingelegten Rippenförpern, durch welche kaltes Waſſer fließt, ab» 
gekühlt werden. 

Die Abforptionscolonnen Haben bei einem Durchmefjer von 2,10 m eine 


1) Oeſterr. Zeitſchr. f. Berg: u. Hüttenweſen 1894, ©. 649; Wagnersffiicher’s 
Jahresber. 1894, ©. 21. 
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Höhe von 3,0 m und befizen eine ähnliche Einrichtung, wie die Colonnen in 
den Ammoniaffobafabrifen, in welchen die von oben einftrömende Soole be- 
fanntlich da8 von unten auffteigende Ammoniakgas abforbirt. Die Abforp- 
tiondöle nehmen erfahrungsgemäß im günftigften Halle 10 Proc. Benzol auf, 
doch kann das Abjorptionsvermögen derjelben auch auf 6 bis 7 Proc. finfen. 
Fir eine täglich zu verarbeitende Gasmenge von 84000 cbm find demnach 
30000 bi8 50000 kg Abjorptionsöl erforderlich; e8 find alfo einfchließlich der 
abforbirten Menge Rohbenzol täglid) 33 000 bis 53 000 kg Del zu deftilliren. 
Falls man Hierbei die Abtreibung bis zum Siedepunfte 200° fortfegt, find 
hierzu nach der Erfahrung 267 200 kg Dampf von 4 Atm. Spanmung und 
ungefähr 125 cbm Wafler erforderlich, um ſowohl das Deftillat, als auch den 
Rückſtand wieder zu Fühlen. 

Die für Gewinnung des Benzol8 aus Koksofengaſen erforderliche Ein- 
rihtung ift folgende: In der oberften Etage der Anlage, welche auf Eifen- 
pfeifen ruht und mit Wellblech eingededt ift, befindet fich ein Reſervoir für 
Waſſer, Waſchöl und Rohbenzol von entiprechenden Dimenfionen. Unter diejen 
find die beiden Abjorptionscolonnen aufgejtellt und zwiichen beiden der Gas» 
recipient mit Kühlvorrichtung, in welchen das Gas durch das Gebläfe hinein- 
gedrüct wird. Außerhalb des Hauptraumes und niedriger aufgeftellt als bie 
beiden Colonnen ift ein Sammelreſervoir für die angereicherten Dele, aus 
welchem biefelben zur Borwärmung bezw. Deftillation abfließen. Die Deftil- 
lation erfolgt aus zwei einfachen Deftillirkefjeln mit einer ftündlichen Yeiftungs- 
fühigfeit von 1400 bis 2300kg. Die Kühler diefer Blafen dienen zugleich 
old Borwärmer fitr das angereicherte Del, ehe diefes in die Blafen felbft gelangt. 
Sie müſſen natürlich gefchloffen und gleichfalls mit je einem Kühler verjehen 
fein, um die leichteften Dele zu condenfiren. 

Die zur Abforption dienenden Dele können zwanzigmal in den Kreislauf 
der Fabrikation zurückkehren, ehe fie durch Verunreinigung mit Naphtalin und 
Theer fo dickflüſſig geworben find, daß fie fi) zur Abforption nicht mehr eignen 
mb umbeftillivt werden müſſen. Der hierdurch verurjachte, jährliche Verluſt 
an Waſchöl beträgt etwa 1/,, der angewandten Menge. 

Eine Anlage zur Benzolgewinnung für die erwähnte Production ftellt ſich 
auf rund 86000 Mark und erfordert ein Betriebscapital von etwa 20000 Marf. 
Unter Anrechnung der Zinſen fr dieſe Gapitalien, der Amortifationen, Löhne, 
Gehälter, Koften für Dampf, Betrieb, Unterhaltung und Nebenmaterialien 
würden fi) die Gefammtuntoften auf 87 000 Mark ftellen, welchen bei guten 
Benzolpreifen ein Ertrag von 134000 Mark gegenüberfteht. Bei jchlechten 
Benzolpreifen hätte man dagegen zu kämpfen, um überhaupt auf die Koften zu 
tommen. Die Ausbeute an Benzol beträgt bei verichiedenen Anlagen 0,3 bir 
0,7 Proc. 

Die nachfolgenden, ausführlichen Mittheilungen über Gewinnung des 
Benzols aus Hochofengafen verdanken wir der Güte des Herrn Prof. Dr. 9. 
Hirzel in Leipzig⸗Plagwitz. 

Zeichnung Big. 4 (a. f. ©.) giebt ein Bild einer vollftänbigen Benzol: 
abforptionsanlage oder fogenannten Oelwaſcheranlage nad) Hirzel, 
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D. RP. 99 379, mit welcher z. B. in je 24 Stunden 100 000 bis 150 000 cbm 
Kotsofengafe entbenzolt werben können. Dieſe Anlage befteht aus brei Oel⸗ 
waſchern verſchiedener Conftruction von je 2,5 bis 3 m Durchmeſſer und 5 


bis 7m Höhe. Cine Leitung von 450 bis 500 mm Lichter Weite führt das 
Gas von unten, bei A, zuerſt in einen Hirzel'ſchen Duſenwaſcher 
(D. R.-P. 96228) B, in welchen dad Waſchöl durd; 200 bis 400 Difen a, 
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wenn nöthig unter Drud, eingefprigt wird, daß es fich zu Staub vertheilt, 
der den ganzen Apparat erfüllt. Die entbenzolende Wirkung dieſes Oel⸗ 
ſtaubes anf das von unten nad) oben durch den Düſenwaſcher B ftrömende 
Gas ift überrafchend und fehr volllommen. Aus dem Ditfenwafcher ftrömt 
das Gas durch die Leitung C in einen Glockenwaſcher D und paffirt aud) 
diejen von unten nach oben, dabei durch die mit ihrem Rande in das 
Waſchöl eintauchenden Glocken oder Hauben 9 vielfach vertheilt mit Waſchöl 
in Berührung kommend. Das Wafchöt fließt oben bei d zu und gelangt von 
Abtheilung zu Abtheilung, immer mit durch die Glocken vertheiltem Gaſe 
in Berührung kommend, nach unten. 

Die Glockenwaſcher waren früher faſt ausſchließlich im Gebrauch, wirkten 
aber nicht befriedigend, weil fie meift nur etwa fieben Abtheilungen (Böden) 
mit zufammen etwa 200 Glocken hatten. Die neuen Glockenwaſcher dagegen, 
wie D, auf unferer Abbildung Fig. 4, erhalten 24 und mehr Abtheilungen 
(Böden) mit 3000 bis 4000 Sloden g. Dieſe wirken gut, find aber bedeu⸗ 
tend complicirter, fchwerer und theurer, al® die jedenfalls noch wirffameren 
Düſenwaſcher. 

Aus dem Glockenwaſcher Deendlich ſtrömt das Gas durch die Leitung F 
in einen Hordenwaſcher F von unten ein und verläßt oben bei die Abſorp⸗ 
tionsanlage. Im diefen MWafcher find eine Reihe, 3. B. 28 über einander lie 
gender Tagen von Zichode’fchen Holzhorden (f. weiter unten) eingebaut 
(vielfach werben auch grobe Drahthorden eingelegt, die Hirzel jedoch für 
weniger wirffam hält), derart, daß das von A aus regenförmig vertheilt auf- 
fließende Waſchöl von Lage zu Lage zwifchen den Horbenftäben hindurd) und 
auf deren Oberfläche fich ausbreitend, niederträufelt, daher dem emporftrömenden 
Safe eine verhältnigmäßig große, benzolabforbirende Fläche darbietet. Auch 
biefe Holzhordenwaſcher find leiſtungsfähig. Es bedarf wohl kaum der Er- 
wähnung, daß man für eine Benzolabforptionsanlage anftatt der bejchriebenen 
drei verſchiedenen Waſcher auch zwei, drei oder mehr Waſcher einer Art, aljo 
3. B. nur Düfen» oder nur Hordenwafdher oder Horden⸗ und Düſenwaſcher 
oder Horden» und Glockenwaſcher mit einander combinirt aufftellen Tann. 

Während der Gasftrom, wie fhon erwähnt, bei A in B eintritt, durch D 
nah F gelangt und bei f entbenzolt die Anlage verläßt, durchläuft der abjor« 
birende Waſchölſtrom die Wafcher in entgegengefegter Richtung. Aus einem 
Waſchölbehälter G wird das erforderliche friſche Wafchöl durch die Pumpe pi 
ununterbrochen zunächft dem legten Wafcher F' zugeführt, in welchem es dem 
durchſtrömenden, ſchon faft entbenzolten Gaſe noch die legten Antheile von 
Benzol entzieht. Durch © fließt das wenig gefättigte Del in den Zwiſchen⸗ 
behälter G, ab, wird aus diefem durd; die Bumpe 9, dem Slodenwafcher D 
zugeführt, in welchem es fich ftärfer mit Benzol fättigt und durch i, wieder 
nach G, zurüdfließt. Der Ueberfluß des in G, zufammenfließenden Deles geht 
durch i, nach dem Zwiſchenbehälter G, ab, wird aus diefem durd) die Pumpe 
p, in den Düfenwafcher B getrieben, in welchen es mit frifchem Gaſe in Bes 
rührung kommt und gut mit Ga8 angereichert durch i, nach G@, zurüdfließt. 
Der Ueberichuß des in GC, zufammenfließenden Deles (entfprechend der Del 
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menge, die durch 9, zugepumpt wirb) geht durch ©, in den großen Sammel: 
behälter G, und wird aus diefem mittelft der Pumpe p durd) das Rohr % als 
gefättigtes Waſchöl der Benzoldeftillation (fiehe unten) zugeführt. 

Der Erfolg der Entbenzolung ber Kofsofengafe hängt zwar zum größten 
Theil, aber doch nicht ausſchließlich von der richtigen Conftruction und zwed; 
entfprechenden Anordnung der Abforptionsapparate, aber zugleich auch von 
ber Befchaffenheit des Waſchöls ab. Manche verwenden zweierlei Waſch⸗ 
öle, nämlich leichtes und fchweres Theeröl, die fie getrennt, in verſchiedenen 
Waſchern, mit den Gafen in Berührung bringen. Hirzel hat fich jedoch durd) 
eingehende Verſuche iiberzeugt, daß man mit nur einem ent|prechend zuſammen⸗ 
geſetzten Wafchöle eine vollfommene Entbenzolung in gut conftruirten Waſchern 
erreicht, derart, daß den Gaſen alles oder mindeftens 98 Proc. des in denfelben 
enthaltenen Benzol entzogen wird. Das Wafchöl darf nicht zu dünnflüſſig, 
aber anderentheils auch nicht zu confiftent fein. Im erfteren Falle wirkt e8 zu 
wenig auf das Gas, das zu raſch am binnen Oele vorbeis oder durchſtrömt; 
in legterem alle wird das Del blafig und fchaumig und enthält gewöhnlich zu 
viel in der Kälte erftarrende, filr die Abforption werthlofe Beitandtheile. Als 
Waſchöl empfiehlt er bejonders ein Theeröl von folgender Zuſammenſetzung 
feiner verſchieden hoch fiedenden Beſtandtheile: 


bis 24006. deſtilliren davon ad . -. . . . 6 Proc. 


„ 250°, n » nn fm ..13 „ 
n 270° , n n n n 27 n 
n 280° „ n n n n 12 „ 
n 300° , n n n n 25 „ 
„300, , J 5 5 . . . 6 
„3200, , 5, 


Ale Küidftand, der feit wird, verbfeiben ı wur. 6 „ 
Normal⸗Waſchöl 100 Proc. 


Ganz beſonders darf das Waſchöl keine oder nur wenig von über 300° C. 
fiedenden Bejtandtheilen enthalten. 

Bon bedeutendem Einfluß auf die Abjorptionsfähigfeit des Wafchdls ift 
deflen Temperatur, fowie die Temperatur ber zugeleiteten Safe. Immerhin 
verliert nad) Hirzel’8 Verfuchen und Erfahrungen das Wafchöl erft dann all- 
mälig von feiner Abforptionsfähigkeit, wenn feine Temperatur über 25°8. 
fteigt. Bon 40°. an ift die Abſorption ſchon ganz mangelhaft. Es iſt daher 
zu empfehlen, die Abſorption möglichſt bei einer Temperatur von 15 bis 200C. 
durchzuführen. Die fünftliche Abkühlung des Wafchöls auf 10°C. und niedriger 
gewährt dagegen feine entfprechenden Vortheile. 

Wie oben befchrieben, fammelt ſich das in der Abforptionsanlage mit Roh 
benzol aus den Koksgaſen gejättigte Waſchöl in dem großen Sammelbehälter @;- 
Aus diefem wird e8 mittelft der Pumpe 2 ununterbrocdyen durch das Rohr k 
dem Hochbehälter ZI (fiehe Zeichnung Fig. 5) zugeführt. Von ZZ aus läßt man 
das gejättigte Del ebenfall® ununterbrochen in regulirbarem Strahle einer, oder 
bei größeren Anlagen zwei und mehr Hirzel'ſchen heizbaren Deftilliccolonnen 
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KE jufließen. Dabei paffirt das durch das Rohr A abgehende Del zunächft den 
Doppelvorwärmer JJ, von unten nad) oben. Der untere Theil J biefes 


Vormärmers wirb durch die von der Colonne K abgehenden heißen Dämpfe, 
ber obere Theil Jı direct durch Waſſerdampf geheizt. Durch das Rohr A, 
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verläßt da8 num gut angewärmte Del den Vorwärmer und fließt bei A, von 
oben in die Deftillationscolonne K ein. Diefe unterfcheidet fich in ihrer Aus⸗ 
führung dadurch von anderen ähnlichen Colonnen, daß ihre einzelnen Beden 
oder Abtheilungen mit je einer Dampfheizichlange verjehen find, die derart auf 
den Boden des Bedens angebracht ift, daß fie vom durchfließenden Dele bededt 
wird. Das von oben nad) unten durch diefe Kolonne fließende Del wird in 
Folge defien auf diefem ganzen Wege auf einer gleichen Temperatur, nämlich 
auf 110 bis 1150C., erhalten. Dieſe Temperatur ift nothiwendig, um aus dem 
Waſchöle mit Hilfe eines fchwachen, von unten durch die Colonne empor 
fteigenden Stromes von möglihft trodenem, directem Dampf das Rohbenzol 
auszutreiben und überzudeſtilliren. Dben aus der Kolonne entweichen durch 
das Rohr Az Waffer und Rohbenzoldämpfe, paffiren den unteren Theil J des 
Borwärmers, denjelben heizend, und gelangen aus diefem in den Condenſator 
M. Aus M fließen Rohbenzol und Waller in den mit einem Dunſtrohre m 
verfehenen Scheidefaften N, aus welchen das Waffer für fi) durd) das Rohr n 
abfließt, während das Rohbenzol bei n, fichtbar durch n, in den Sammel 
behälter O abgeht. 

Mit einer ſolchen Hirzel’fchen Deftillationscolonne von 1000 mm Durch⸗ 
meſſer kann man bei continuirlichem Betriebe in je 24 Stunden leicht je 60 cbm 
gefättigtes Waſchöl mit Dampf von nur 4 bis 5 Atın., im äußerften 
Talle felbft von nur 3 Atm. vollftändig abtreiben. Mittelſt des Thermo⸗ 
meterd & läßt fich die Temperatur in der Colonne beobadjten und durch 
Stellen der Ventile zu den Dampfſchlangen und zum directen Dampf leicht 
conftant erhalten. Wird diefe Deftillation bei einer Colonnentemperatur von 
durchſchnittlich 1180 C. durchgefiihrt, jo erhält man in O ohne Weiteres ein 
wenig gefärbtes 50 procentiges Rohbenzol. Lußt man aber die Colonnentemperatur 
höher, 3. B. auf 130°. und mehr fteigen, jo deftilliven mit dem Rohbenzol 
Beftandtheile des Waſchöls über. Wir werden unten fehen, daß bei einer 
Colonnentemperatur von 150 bis 160°. das gefammte Wafchöl aus Hirzel's 
Colonne beftillirt (regenerirt) werben fann. 

Böllig vom Rohbenzol befreit, geht unten aus ber Kolonne durd) das 
Nohr 0 das heiße Waſchöl in dem gefchloffenen Kühler P ab, paſſirt diefen, 
fowie der Reihe nad) die Kühler P,, P, (eventuell P, ꝛc.) und fließt aus dem 
legten Kühler P, abgekühlt in den Wafchöfbehälter G (fiehe aud) Zeichnung der 
Waſchanlage). Das Wafcöl befindet ſich alſo in beftändiger Eirculation. Es 
wird aus dem Behälter G den Wafchern zugepumpt, füttigt fi in diefen mit 
Benzol, wird gefättigt in den Hochbehälter ZZ gehoben, in der Kolonne von dem 
aufgenommenen Rohbenzol befreit, durch die Kühler P bis P, gefühlt und fließt 
aus diefen zu neuem Gebrauche wieder nad) @ zurlüd. 

Das 50 procentige Rohbenzol, welches fic im Behälter O fammelt, wird 
gewöhnlich zu 90 procentigem Rohbenzol rectificirtt. Yu diefem Zwecke läßt 
man aus O eine entfprechende Füllung in die Dampfrectificirblafe Q fließen. 
Diefe Blafe ift mit einem Colonnenaufjage R und einem Dephlegmator Rı 
verjehen. Die aus dem Dephlegmator abgehenden Dämpfe werben in dem 
Condenſator S verdichtet. Aus S fließen nebft etwas Waſſer, entiprechend der 
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durchgeführten Dephlegmirung, zuerft „Vorlauf“, dann „90 procentiges Benzol“ 
(man fünnte anftatt deſſen auch faft abfolutes Benzol deftilliven); zulegt „Nach- 
fauf* (Toluol 2c.), in den mit einem Dunftrohre s verjehenen Scheivelaften 7, 
aus welchem das Waſſer für fic durch das Rohr v abfließt, während die De- 
fiillate bei v, fihtbar, je nach der Stellung des Dreiwegehahnes bei v, von 
einander getrennt, 3. B. der Vorlauf in der Vorlage P, da8 90 procentige 
Benzol in der Borlage F,, der Nadjlauf in der Vorlage V, aufgefangen werben. 
Tas jo gewonnene 90 procentige Rohbenzol ift volllommen farblos, Kar und 
waſſerhell und leicht in der üblichen Weife mit Schwefelfäure und Lauge zu 
reinigen. — Der in der Rectificirblaſe Q bleibende Rüdftand kann fiir fich 
gefammelt oder wieder mit dem Wafchöle vereinigt werden. 

Da das Wafchöl bei dem oben befchriebenen Verfahren nicht über 115°. 
erhigt wird, fo erleiden jeine Beitandtheile feinerlei Zerſetzungen und Umfegungen, 
wie ſolche bei Anwendung höherer Temperaturen eintreten. Der Waſchöl⸗ 
verbrauch ift daher verhältnißmäßig gering. Das Waſchöl würde bei Hirzel’s 
Berfahren völlig unverändert und immer brauchbar bleiben, wenn bie von der 
Sondenfationsanlage kommenden Gaſe vollfommen von den theerigen Bei⸗ 
milhungen frei wären. Die gegenwärtig zur Befeitigung der theerigen Stoffe 
ans den Koksgaſen gebräuchlichen Sondenfationsanlagen find mehr oder weniger 
ungenügend. An manden Orten führen die von denfelben abgehenden Gaje 
noch ſolche Mengen von Theernebeln, Naphtalin u. dergl. mit, daß das Wafchöl, 
welches alle dieſe Verunreinigungen zugleich mit dem Benzol aufnimmt, mehr 
oder weniger fchnell dunkel und theerartig wird, je nachdem demfelben die Gafe 
mehr ober weniger theerhaltig zuftrömen. Diefer Verunreinigung entipredjend 
verliert da8 Del an Abſorptionsfähigkeit und wird ſchließlich zu Abſorptions⸗ 
zweden ganz unbraudybar. Derart verdorbenes Waſchöl enthält oft bis zu 
50 Broc. Theerpech und Naphtalin. 

Mean regenerirt dag Del, indem man daflelbe in gewöhnlichen Deftillir- 
blafen vom Pech abdeftillirt. Dies Verfahren ift zwar das einfachſte, Liefert 
aber ein vegenerirtes Waſchöl, das nicht allein das Naphtalin des gebrauchten 
Deles, fondern zu viele ſchwerſte, über 300°. fiedende SCheeröle enthält. — 
Bon beitem Erfolge dagegen ift die Regenerirung des verdorbenen 
Waſchöles in einer heizbaren Hirzel-Colonne bei 150 bis 16006, 
wobei man ald Deftillat ein regenerirtes Waſchöl gewinnt, das, abgejehen von 
einem hohen Napbtalingehalte, aus Theerdlen befteht, die größtentheil® unter 
300°. fieden. Durch Abfcheidung des Naphtalins in einer hierfür ein- 
gerichteten Kuhlanlage erhält man ein Normalwaſchöl von größter Abforptions- 
fähigkeit für Benzol Bei der Deftillation des verborbenen Wafchöles aus ber 
Colonne gewinnt man ald Colonnenabgang ein gutes, gleichmäßiges Weichpech. 

Das vorftehend beichriebene Verfahren ift in 12 großen Anlagen im Bes 
triebe. Seine großen Vorzüge beftehen darin, daß man auf einem verhältniß- 
mäßig Heinen Raume die größten Mengen von Kolsofengafen waſchen und das 
Waſchöl in continnirlihem Betriebe deftilliren kann. Schon durch dic 
erſte Deftillation aus der Colonne gewinnt man 50 procentige8 Rohbenzol, 
durch eine Deftillation neben Vorlauf und Nachlauf farblofes 90 procentiges 
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Rohbenzol Bei den niedrigen Temperaturen, die zur Verwendung fommen, iſt 
der Dampf⸗ und Waflerverbrauc; geringer al8 bei jedem anderen Eyfteme, und 
man fommt mit Dampf von 4 bi8 5 Atm. Spannung ſchon ganz 
gut aus. Durd die leicht einzuftellenden Pumpen kann der Betrieb derart 
regulirt werden, daß er fich faft automatifch vollziegt und ein Arbeiter zur 
Leitung deffelben genügt. Der Betrieb mit diefen Apparaten ift daher einfach, 
fiher und äußerft ſparſam. 

Einen Apparat zur Gewinnung des Benzold aus Kolsofengafen hat aud) 
Marks!) conftruirt und für die Compagnie pour la fabrication des comp- 
teurs et materiels d’usines à gaz patentiren laſſen. ‘Derfelbe befteht im 
Wejentlichen aus rotirenden Trommeln, durd) welche die Abforptionsflüffigkeit 
ſowie die Safe große Umwege machen müſſen, einestheils um die abforbirende 
Dberfläche zu vergrößern und anderntheild, um dem Safe auf dem langen Wege 
Zeit zu laffen, feinen Gehalt an Benzol vollftändig abzugeben. 

Zur Gewinnung des Benzols und feiner Homologen aus ben Gafen der 
Brandicieferdeftillation ift von Chr. Heinzerling ?) ein Verfahren angegeben 
worden, welches auf der Anwendung von Kälte beruht (vergl. ©. 51). Vie 
bei der Steinfohlen» und Brandfcieferbeftillation rejultirenden Gaſe werden 
entweder direct, oder nach der Abicheidung des Theers und Ammoniaks com- 
primirt, und entweder nad) vorheriger indirecter Yuft= oder Waflerfühlung auf 
+ 6 bis 100 gekühlt ober direct in eine auf — 10, — 40 oder — 45° ge 
fühlte Kochſalz- oder Chlorcalciumlöfung geleitet. Hier wird der größte Theil 
des Benzol als Körper von ſchmalzartiger Confiftenz auf der Oberfläche aus⸗ 
geſchieden. Die aus der Salzlöfung entweichenden, noch comprimirten Gaje 
pafjiren dann Behälter, die mit Sieben verjehen find, in denen fich die mit- 
gerifjenen Flüffigkeitstheilchen ablagern und abgefcieden werben und gelangen 
dann in einen Erpanfionschlinder, in welchen fie bi8 auf 1/, ober I/, Atm. 
Ueberdrud unter gleichzeitiger Arbeitsleiftung erpandirt werden. Der Cylinder 
ift von ähnlicher Conſtruction wie bei den mit comprimirter Tuft arbeitenden 
Arbeitsmafchinen. Die bei der Erpanfion gewonnene Arbeit wird zur Come 
primirung von nod) nicht vom Benzol befreiten Gasmengen benugt, während bie 
aus dem Arbeitscylinder entweichenden Safe nach dem Paſſiren einer weiteren 
Abfcheidevorrihtung für die legten Spuren mitgeriffenen Benzols zur indirecten 
Kühlung der vorerwähnten Salzlöfungen verwendet werben, bevor fie in den 
Berfohlungsapparaten zur Verbrennung gelangen. 

Nach einer Mopdification des Verfahrens kann man die abgefüfiten Salz« 
löfungen entbehren, indem man die comprimirten und abgefühlten Gafe ſich 
einfach erpandiren läßt. Im Folge der dabei auftretenden Temperaturerniedri⸗ 
gung fol fich das Benzol ausscheiden, während zugleich die ſtark abgefühlten 
Safe zur Abkühlung neuer Mengen comprimirten Gaſes benugt werden follen. 

Diefes Verfahren wurde auf einem oberfchleftfchen Werke 3) für Gewinnung 
des Benzols aus etwa 40 000 cbm Gas pro Tag in einer größeren Berjuche- 


1) Engl. ®. 10577, 1897. — 2) D. R.⸗P. 66644, 1891; Engl. P. 12390, 1892. 
— 2) Chem. Rundſchau 1897, ©. 102. 
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anlage zur Anwendung gebradjt und etwa 145 000 kg Rohbenzol nad) dem⸗ 
felben gewonnen. Die Gewinnungdfoften ftellten fich ausſchließlich Verzinſung 
und Amortiſation auf 13,20 Mark pro 100 kg Rohbenzol, fo daß in Folge 
des ftarfen Rüdganges der Benzolpreife und. anderer unglinftiger Berhältnifie 
der Betrieb bald wieder eingeftellt werden mußte. | 

©. Lunge und H. von Keler!) haben zwei Koksofengas⸗Rohbenzole, 
wovon eines durch Abforption und das andere nad) dem Verfahren von Hein» 
zerling gewonnen war, unterfucht und find dabei zu folgenden Refultaten 
gelangt: 

I. Ubforptionsbenzol: Mare gelbe Flüffigfeit von unangenchmem 
Theergeruch ; fpecififches Gewicht bei 16° = 0,875. Behinn der Deſtillation 
bei 180. Ergebniſſe der Fractionirung: 


13 bis 28° — 0,01 Pre. 81 bis 91% — 20,44 Proc. 
28 .„ 400° — 026 „ 91 „ 100t= 437 „ 
40 „ 50= 015 „ 100 „ 1110= 89 „ 
50 „ 60°= 050 „ lll „ 1400 2297 „ 
60 „ 700— 162 „. 140 „ 1500 — 078 „ 
70 „ 81° — 5892 „ Ridftand = 062 „ 


Berluft = 1,5 Proc. 


HM. Compreffionsbenzol: Dunfle lüffigkeit vom Ausfehen des 
Leichtöles der Theerdeſtillation; ſpecifiſches Gewicht bei 16° — 0,893. Be— 
ginn des Siedens bei 30%. Ergebniffe der Fractionirung: 


30 bis 50° 0,01 Pre. , 120 bi8 140° — 4,20 Proc. 


50 „ 60= 607 „ 140 „ 1500 — 625 „ 
60 „ 80° — 26,075 „ 150 „ 1800 — 267 „ 
80 „ 90%— 2461 „ 180 „ 205° — 391 „ 
90 „ 1000 = 1252 „ 205 „ 280° — 135 „ 
100 „ 110° — 510 „ 280 „ 320° — 045 „ 
110 „ 120° = 5,66 „ Rürdftand (Beh) = 150 „ 


Berluft — 1,90 Proc. 


Durch fractionirte Deftillation und mit Hülfe fpecieller, im Originale 
genauer bejchriebener Beftimmungsmethoden wurden die einzelnen Beftandtheile 
dieſer Deftillate, foweit angängig, in reiner Form abgeſchieden. Das End- 
reiultat der Unterſuchung ergiebt die folgende Tabelle: 


1) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1894, S. 637. 
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. Abjorptions- | Compreffions- 

Beſtandtheile | benzol benzol 
Benzol................... | 85,10 67,03 
Toluol. 2 000 11,63 15,61 
Xyloleee.......... 1,54 2,18 
Höhere Homologe . . . 2 2 2 vr nenn. 0,09 6,41 
Naphtalin.. — 8,79 
Höher fiedende aromatiſche Rohlenmwaflerftoffe. . . | _ | 1,42 
Ungefättigte fette Kohlenwaflerftoffe. -. . . . - » 0,41 | 0,96 
Thiophene 2 2 mann | 0,46 | 0,71 
Phenolee.008 0,11 
Theerbaſen. | 0,08 0,28 
Schwefelkohlenſtoff. 0,01 — 
Methylifocyanür . - 2 2 20 m er enen | 0,0024 — 
Mercaptane. . | 0,00018 — 
Rückſtand........ | 0,62 1,50 





Es ift ohne Weiteres klar, daß die Unterfchiede in den beiden Producten 
nur darauf zurückzuführen find, daß das Abjorptionsbenzol durch nachherige 
Deftillation der Abforptionsflüffigkeit gewonnen wird, wobei alle ſchweren Pro⸗ 
ducte im Rückſtande der Deftillation verbleiben. 

Auch auf anderem Wege hat man verjuht, das Benzol aus Steinkohlen- 
ga8 zu ertrahiren, nämlich) indem man es durd) Salpeterfäure, oder eine 
Miſchung von Salpeterfäure und Schwefeljäure leitet. ‘Dies wurde fchon 1863 
von Leigh patentirt, aber ohne praktiihen Erfolg. Das Berfahren wurde 
von 9. A. Kendall von Neuem aufgenommen (Der. St. Batent 252473, 
1882). Er läßt das Gas zuerft durd) ſtarke Schwefelfänre gehen, um ihm 
die ungefättigten Yett-Rohlenwaflerstoffe zu entziehen, welche die Nitrirung des 
Benzols erfchweren würden. Zur Bewerfftelligung der legteren folgt nun eine 
Paſſage durch eine Miſchung von Salpeterfüure und Schwefelfäure. Hierbei 
kann man die Bildung von Dinitrobenzol nicht vermeiden, und Kendall 
ging daher gleich davon aus, diejes als Hauptproduct darzuftellen. Augen 
cheinlich war dies aber nicht lohnend, denn eine Modification des Verfahrens 
(D. R.⸗P. 24318) fol die vorgängige Entfernung der ungefättigten Fett⸗ 
Kohlenwafjerftoffe unnöthig machen. Man fol nämlich da8 Gas durd) einen 
Ueberhiger leiten, beftehend aus theilmeife mit Koks oder Holzkohle gefüllten 
und auf Rothgluth erhigten Metallrögren. Der Gasftrom wird burd) ein 
Bentil oder eine Gasuhr fo regulirt, daß für ein gegebenes Gewicht Gas ein 
Marimum von Benzol erzeugt wird. Man ermittelt died, indem man eine 
abgemeſſene Probe durd) ein Gefäß leitet, welches eine Miſchung von 1 TH 
ftarter Salpeterfäure und 5 Thln. ſtarker Schwefelfäure enthält, bis zu dem 
Punkte, daß ein Farbenwechſel die Sättigung der Säure mit Benzol anzeigt. 
Das gebildete Dinitrobenzol wird mit Waſſer ausgefällt, getrodnet und ge 
wogen. Diefe Probe wiederholt man, bis die beiten Verhältniſſe für den 
gegebenen Fall ermittelt worden find. So wurden 3. B. gute Refultate er: 
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halten, ald man 8000 Eubiffug Gas pro Stunde durch neun gußeiferne 
Röhren von 20 cm Weite ftreichen ließ, von denen jede auf eine Ränge von 
3m der Erhigung ausgefegt war. Die Ueberhigung vermindert den Leuchte 
werth des Gaſes, foll aber die Menge des Gaſes um 5 bis 40 Proc. ver- 
mehren und das Gas zur directen Production von Nitrobenzol oder Dinitro- 
benzol ohne vorgängiges Wachen mit concentrirter Schwefeljäure tauglich 
machen. — Kendall's Berfahren ift im Großen von Sadler u. Co. in 
Middlesborough ausgeführt worden, welche Firma die dadurd) erhaltenen Pro⸗ 
ducte auf der Erfindungsausftellung in London 1885 zeigte). 

Dies Verfahren war, nachdem die aus Dinitrobenzol und »toluol, reip. 
Phenylen⸗ und Toluylendiamin derivirenden Farbftoffe in der Baummollfärberei 
eine nicht unbedeutende Rolle fpielten, nicht ohne Werth, und thatfächlich brachte 
au die Firma Sadler u. Co. nicht unbeträchtliche Mengen der auf diefem 
Wege hergeftellten Dinitrotohlenwaflerftoffe in den Handel. Seitdem uns aber 
in den Gaſen der Koksfabrikation eine fo ergiebige Benzolquelle eröffnet worden 
ift, dürfte e8, wie die anderen auf Entziehung des Benzols aus Leuchtgas 
beruhenden Berfahren der Benzolgewinnung, bedeutungslos geworden fein. 


B. Theer (und Ammoniak) ald Nebenproducte der Koks— 
fabrifation. 


Wir Haben oben (S. 20) gefehen, daß vor mehr als hundert Jahren von 
Stauf ein einigermaßen erfolgreicher Berfuc zur Gewinnung bes bei der Ver⸗ 
kokung von Steinkohle entftehenden Theers gemacht wurde. Es kann nicht 
Runder nehmen, daß dies bald in Bergefienheit gerieth; denn erſtens muß 
man bald bemerft haben, daß damals für Steintohlentheer feine lohnende Ber- 
wendung beſtand, und zweitens wurde jehr wahrjcheinlich dabei fchlechterer Koks 
gemacht. | 

Lange nachdem man die Gewinnung von Theer und Ammoniak als eine 
jehr werthvolle Beigabe der Leuchtgasfabrifation erkannt Hatte, glaubte man 
beitimmt, daß auf diefem Wege nur ein minderwerthiger Koks, ähnlich dem 
Retortenkoks der Gasfabrifen, erhalten werden könnte, und daß der für hütten⸗ 
männiſche Zwede, ganz befonders für Hohöfen, beftimmte Koks fih nur in 
„Dienenforb“ »Defen oder etwas der Art darftellen laffe, wo man nicht durch 
Vorrichtungen zur Behandlung der Safe oder der daraus condenfirbaren Pro- 
ducte gehindert würde. Allerdings war fchon feit längerer Zeit erwiefen worden, 
daß wenigftens die brennbaren Gichtgafe der Koksöfen zu etwas Rohnenderem 
dienen könnten, als dazu, bie benachbarten Halden bei Nacht zu erleudjten, und 
die verbefierten Kofsöfen von Appolt, Smet, Coppée u. U. m. find feit 
30 Jahren in Deutichland, Belgien und Frankreich allgemein angewendet 
worden, während in England nichts den Glauben der Hohofen-Männer an bie 
Unfehlbarkeit des Bienenkorbofens erichüttern konnte Aber felbft auf dem 
Continente glaubte man, daß zwar die Gichtgafe fehr vortheilhaft zur Erzeugung 
der Hiße zur trodenen Deftillation der Kohle verwendet werben könnten, daß 


I) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 475. 
Lunge-Köhler, Eteinfohlentheer. 5 


66 Herkunft des Steintohlentheers. _ 


aber jeder Verſuch, dabei Theer und Ammoniak zu condenfiren, nothwendiger 
Weiſe die Dualttät des Koks fchädigen müſſe. Erft in neuerer Zeit ift diefer 
Glaube als durchaus irrig erfannt worden. 

Man fchägte die in Großbritannien zur Kofsfabrifation verbrauchten 
Kohlen ſchon vor 10 Jahren auf 11 bis 12 Millionen Tonnen jährlich, gegen- 
über höchftens 10 Millionen, welche zur Leuchtgasfabrifation deftillirt werden. 
Die Menge der bisher weggeworfenen flüchtigen Nebenproducte - der Kofe- 
fabrifation beläuft fi) auf etwa 2 Millionen Tonnen im Jahre. In den Vers 
einigten Staaten wurden im Jahre 1896 faft 13 Millionen Tonnen Koks 
fabricirt fo gut wie ganz in Bienentorböfen (vergl. ©. 27), aljo ohne Ge 
winnung von Theer und Ammoniat. Allerdings werben wir fehen, daß der 
Theer, welcher in den in Großbritannien als fat allgemeiner Typus ein« 
geführten Bienentorböfen erzeugt werden kann, eine von dem Gasretortentheer, 
ganz verichiedene Subftanz ift, und daß es fehr fraglich ift, ob feine Anfammtlung 
lohnt, aber die Sache ſteht ganz anderd mit dem Theer aus den geſchloſſenen, 
auf dent Continente feit Langem eingeführten Defen, welcher normalem Gastheer 
fo gut wie gleich fteht. Diefer Unterfchied in den Theeren rührt von zwei 
Umftänden her: erftens davon, daß in den Bienentorböfen und allen ihnen 
ähnlichen Defen Luft in die Verkokungskammer eintritt, und zweitens davon, 
daß in diefen Defen die Temperatur eine viel niedrigere als die in den ge 
fchloffenen Defen und den Gasretorten ift. 

Wenn man von dem verfrühten Verfuhe Stauf's abfieht, ift das Ver⸗ 
fahren zur Gewinnung von Theer und Ammoniak als Nebenproducten der 
Koksfabrikation in Frankreich entftanden, und ift merkwitrdig lange Zeit beinahe 
auf demfelben Punkte ftehen geblieben, bi8 beinahe plöglich um das Jahr 1881 
neues Intereſſe an diefem Gegenftande erwachte, und dafjelbe mit faft fieber- 
hafter Thätigkeit aufgenommen wurde, ganz beſonders in Deutichland, dann 
auch in England, aber viel weniger in Frankreich felbft. Es fcheint, daß der 
erfte Apparat der Art von Knab aus St. Denis im Jahre 1856 zu Commentry 
conftruirt wurde 1); aber die Condenfation von Theer und Ammoniak aus feinen 
Defen wurde erft fpäter von Haupart und Carvès eingeführt. Den Haupt- 
vortheil der Knab'ſchen Defen jah man in dem Anwachſen des Koksaus⸗ 
bringen von 54 oder 56 auf 62,55 Proc. 

Knab's (oder vielmehr Haupart und Carvès' Priorität ift durch eine 
Anmerkung in Dingler’8 Journal (250, 524) beftritten worden, wonach fchon 
1854 fünfzig Pauwells⸗Dubochet'ſche Kofsöfen bei Saarbrüden in Arbeit 
geftanden hätten; aber Gurt ?) zeigt, daß damals in den Dubocet-Defen zu 
Saarbritden fein Theer erzeugt, und vielmehr alle Deftillationsproducte zur 
Heizung der Verkokungskammer verbrannt wurden. Aus der Befchreibung der 
Paumells-Dubohet-Defen, welche Dechelhäufer 1860 zu La Pillette bei 


1) Beihrieben in Armengaud’3 Genie industriel 1859, Aug., p. 71; 
Dingler’s Yourn. 1859, 154, 97. Bergl, für die folgenden gejhichtlihen Notizen 
auch Gurlt, Bereitung der Steinkohlenbriquettes, S. 28; Hüfjener, in Stahl und 
Eijen, 1883, ©. 397, und W. Smith, Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 603. —. 
’) Brief an W. Smith, Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 603. 
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Paris in Thätigfeit fah 2), fcheint hervorzugehen, daß fie damals fchon feit 
längerer Zeit ausgezeichneten Schmelztots neben ziemlich, armem Leuchtgas 
machten, welches mit dem veicheren Gafe aus gewöhnlichen Gasretorten gemifcht 
wurde. Die Temperatur in diefen Defen war viel niebriger als in ben Knab⸗ 
Teen. Theer ımd Ammoniak mußten dabei nothwendiger Weife condenfirt 
werden, da das Gas für Leuchtzwecke verwendet wurde; in der That bemerft 
E. A. Behrens, welder fpäter diefelbe Anlage befchreibt 2), daß das Aus» 
bringen an Theer dabei 4,67 Proc. betrug und daß berjelbe viel leichter als 
Retortentheer und ärmer an Naphtalin und Phenolen war (die von ihm ans 
gegebene Zahl 1,2 fiir das fpecififche Gewicht fcheint irrthümlich zu fein). Wie 
e8 fcheint, wurden diefe Defen nur wegen des höheren Werthes des Koks 
(35 Fres. gegenüber 20 Fres. fir Retortenkoks) eingeführt und find in La 
Billette ſchon feit einiger Zeit aufgegeben worden. 

Um diefelbe Zeit (1861) wurden von Jones und von Bladwell Patente 
entnommen, um durch einfache Vorrichtungen Theer und ſchwaches Ammoniafs 
watjer beim Berkofen von Kohle in Haufen — wie man fid) leicht denfen kann, 
ohne irgend welchen Erfolg — zu gewinnen. IJones’3) Verfahren ift von 
V. Smith befchrieben worden. 

Knab's erfter Ofen befaß nur Feuerzüge unter der Dfenfohle, und wurde 
bedeutend verbefiert von Carvèes, unter deffen Leitung zu St. Etienne 88 Knab⸗ 
Oefen gebaut wurden, welche aber fpäter wieder eingingen. Carvös führte zu 
Commentry zuerft die Heizung der Defen durch Seitenzüge außer den Sohlen- 
conälen ein. Dieje Defen, wie fie 1862 in Arbeit ftanden, find von Gaultier 
de Claubry befchrieben worden). Die Gafe nnd Dämpfe, welche aus den 
geichloffenen Koksöfen entwichen, wurden in eine durch Luft gefühlte Hydraulik 
geführt, wo Theer und Ammoniak fid) condenfirten, während die Safe fort 
danernd durch Erhauſtoren abgejangt und zur Heizung ber Kolsöfen verwendet 
wurden, indem fie aus einem ringförmigen Brenner ausftrömten, während Luft 
m deiien inneren Raum eintrat. Zur befferen Gewinnung der condenjirbaren 
Producte ging das Gas zuerft durch mit Wafler gefpeifte Koksſerubber und 
darauf durch eine Batterie von 500 fenfrechten Bleiröhren von 10 mm Weite, 
welche von außen durch Waſſer gefühlt wurden. Aus 100 Thln. Kohle ſoll 
man erhalten haben: 


Groben BE . . 2 2°. 70,00 Proc. 
Kleineren Ho® . ». » » 2.2 ..150 „ 
Abfall . . 2. 2 2 2,50 „5 
Graphit . - > 2 2 200002. 050 5 
Theer.4,00 „ 
Ammoniakwaſſer...9,00 „ 
Sa. 2 22 en. 1058 5 
Beruf . > 22er. 192 


100,00 Proc. 
1) Dingler’s Journ. 160, 394 ; Wagner’3 Jahresber. 1861, ©. 674. — *) Journ. 
1. pralt. Chemie 206, 277. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 604. — 
‘) Bull Soc. d’Encourag. 1862, p. 581. 


5* 
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Barrs erwähnt 1863 7t Ammoniafwafler und 7t Theer aus 1001 
Kohlen. 

Die Knab⸗Carvès-Oefen führten fi) allmälig etwas weiter ein. 1866 
bis 1873 wurden 53 berfelben zu Befleges, und 1879 100 Defen zu Terre: 
noire bei St. Etienne erbaut. Die Defen zu Beflöges find ausführlich von 
Angus Smith!) befchrieben worden, welcher mit großem Scharfblid dieſes 
Syſtem jehr warn zu einer Zeit empfahl, wo in England e8 noch kaum irgend 
Iemand beachtet Hatte. 

Weitere Aufmerkſamkeit wurde auf die Carvöſs⸗Oefen von H. Simon 
gelenkt, der dariiber im Mai 1880 im Iron and Steel Institute einen Vortrag 
hielt, ohne damals einen fofortigen Eindrud damit zu machen. 

Die in Beſſeges 1880 arbeitenden Carvès⸗Oefen find in dem Bulletin 
de la Societ6 de l’industrie minerale, vol. 9, p. 283, ausführlid) befchrieben 
und gezeichnet 2). Nach vielen Verſuchen machte man jie nur 60cm weit, um 
die Hige gründlich durchdringen zu laffen. Ueber einem Heinen Rofte befindet 
ſich die Deffnung eines Rohres, welches die beim Koksproceß entftehenden, ihres 
Theers und Ammoniaks vorher beraubten Safe zuführt, und hier werben fie 
verbrannt. Die Berbrennungsgafe ftreichen unter die Koksofenſohle, dann in 
die Höhe in den oberften der drei Seitenzüge und herab durch diefe Züge in 
den Hauptcanal, welcher zum Kamin führt. Die flüchtigen Verkokungsproducte 
entweichen aus dem Innern des Dfens durch ein Abzugsrohr, gehen von da 
durch ein Syftem von liegenden, außen mit Waſſer gefühlten Röhren und dann 
durch Scrubber, wo fie von Theer und Ammoniak befreit werden, um dann in 
die Berbrennungsfammer einzutreten. 

Die neueften Mobificationen der Carve8-Defen werden unten bejchrieben 
werden. 

Pernolet's Koksofen ®) ift dem von Knab jehr ähnlich. Aus Gurlt's 
Beichreibung (a. a. D.) fcheint Hervorzugehen, daß die Defen heißer als die von 
Knab gingen. Die Condenfationsvorrichtungen wurben ihnen von Benut 
und Renant angefügt und fcheinen ſehr gut conftruirt worden zu fen, aber 
über den Gang der Defen felbft macht Steavenfon einen jehr ungünftigen 
Bericht +). | 

1873 machte Aitken aus Falkirk den VBorfchlag, auch aus Bienentorböfen 
Theer und Ammoniak abzufaugen, was 1879 weiter verfolgt wurde >). 

1879 ſchlugen Ströhmer u. Schulg vor (D. R.⸗P. 8174), die Gafe 
und Dämpfe aus Kolsöfen durch ein bewegliches Rohr abzuleiten, ehe fie Zeit 
hätten, durch die Hite der Mauerwerke zerjegt zu werden. Damit die Dualität 
des Koks nicht durch zu fchnelles Abfaugen der Gafe leide, fol die bewegliche 
Röhre durd) einen automatischen Drudregulator gehoben ober gefenkt werben. 
Diefes Verfahren wurde zu Plauen bei Dresden verjucht, aber ohne Erfolg. 


1) 14th and 15th Report of the Alkali Acts, for 1877 and 1878, p. 49 ff. 
— 2) Dingler’3 Journ. 250, 254. — °) Armengaud, Genie industriel 1870, 
Juin, p. 281; Dingler’s Journ. 197, 411. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, 
p. 115. — °) Watjon-Smith, Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 604. 
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1880 patentirte H. C. Bull einen dem Aitlen’fchen ziemlich ähnlichen 
Ofen. 

Um diefelbe Zeit conftruirte Ed. Fifcher einen Ofen zur Gewinnung von 
Theer und Ammoniak aus bituminöfen Schiefern und beſonders aus Braun⸗ 
toblenflein, wie er in Böhmen in ungeheuren Halden angefammelt if. Das 
Verfahren joll fich bewährt, aber einen mittelmäßigen nur für häusliche Feuerung 
brauchbaren Koks ergeben haben !). 


Bis zum Jahre 1881 Hatte man feines der Verfahren zur Gewinnung von 
Theer und Ammoniak bei der Kofsfabrilation in jeder Beziehung brauchbar 
gefunden, namentlich was die Dualität des Koks betraf, und eine hierauf bezüg⸗ 
liche Preisfrage, welche 1870 von dem Berliner Verein zur Beförderung bes 
Sewerbefleißes geftellt wurde,’ verfiel Mangels einer Löfung. ‘Die eine wirkliche 
Ausnahme in diefer Regel, der Carves-Dfen, war außerhalb eines verhäftniß- 
mößig kleinen Kreifes kaum befannt. Während viele verfchiedene Defen befannt 
waren, welche die Hitze der Gichtgafe verwertheten, und thatfächlich ſolche Defen 
auf dem Continent fehr weit verbreitet waren, wurbe die weitere Aufgabe, ben 
Iheer und das Ammoniak zu gewinnen, ohne der Qualität des Koks für den 
Gebrauch an Hochöfen irgendwie zu fchaden, ſtillſchweigend oder ausdrücklich für 
lösbar angejehen. 

Im Iahre 1881 erwachten die Koksfabrikanten faft plöglid) zu der Er- 
fenntniß, daß der lange bewährte Erfolg der Carves⸗-Oefen in Wirklichkeit be⸗ 
ftehe, und daß man dieſe Defen noch verbeflern könne. Unter den Bahnbrechern 
in diejer Richtung muß man die Herren Albert Hüffener aus Efien für 
Dautihland und Jameſon und Simon für England nennen; aber ihnen 
folgte eine Legion Anderer auf dem Fuße nah. Wir werben es nicht unters 
nehmen, alle die während der legten Jahre patentirten SKolsöfen im Einzelnen 
zu beichreiben, was aud) eine entiprechende Menge von Abbildungen nöthig 
machen würde; wir werden nur bie verfchiedenen Patente aufzählen, mit Hin⸗ 
weiſung auf die Stellen, wo die Beichreibungen zu finden find, und werden dann 
einige der wichtigften und am weiteften eingeführten Conftructionen zur genauen 
deihreibung und Abbildung auswählen. Wir beriidfichtigen dabei feine folche 
Erfindungen, welche ſich nur auf Berwerthung der Koksofengafe zur Heizung, 
behnfs Vermehrung des Koksausbringens, beziehen. 


Folgende Patente fiir Koteöfen mit Gewinnung von Theer und Ammoniak 
iind neuerding® ertheilt worden: 

Ströhmer & Schultz (D. R.⸗P. 13395; 16 807). 

9. Aitken (D. R.⸗P. 28.068). 

U. Hegener (D. R.⸗P. 13 996). 

Th. Hornig (D. R.⸗P. 21908; 23 670). 

F. Lürmann (D. R.-P. 13021; 15512; 16134; 16 741; 17 058; 
17179; 17203; 17 661; 18128; 18927; 20205; 20 211; 22 602: 
29 088; 29 557; 31 660). 


ı) Hüljjener, Stahl und Eifen 1883, S. 409. 
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L. Semet & E. Solvay (D. R.⸗P. 18935; 53487). Mit diefen 
Defen angeftellte Verfuche find von Ch. Demant in der Revue uni- 
verselle des Mines, 13, 593 und in Wagner’8 Jahresber. 1883, 
©. 1220 beſchrieben. Wir werden den Ofen weiter unten beſprechen. 

G. Hoffmann (D. R.-P. 18795). 

E. Otto & Co. (D. R.-P. 13156; 16436; 16 840; 19040; 20908; 
24586; 31004; 31590, 32520; 34431; 37 062; 37 280; 50982; 
80 145; 88 200; 90499). Ihre Defen, die in Deutjchland am wei: 
teften verbreiteten, werden fpäter im Einzelnen befchrieben werben. 

J. Jameſon (Engl. P. 1947, 5076 und 5498, alle von 1882; 
D. R.P. 24 915; 25 676; 27 694). Seine Kolsöfen ftellen Verſuche 
zur Derbindung des Bienenkorbofens mit Theer⸗ und Koksgewinnung 
vor, und werden unten befchrieben werden. 

U. Hüffener (D. R.⸗P. 16 923; 20 196). 

H. Simon (ald Mittheilung von F. Carvès: Engl. P. 554, 1883: 

15920, 1884). 

H. Simon & Watſon Smith (Engl. P. 4871, 1883). 

9. Hutdinjon (Engl. PB. 2843, 1883). 

D. Ruppert (D. R.⸗P. 24 404; 26 307). 

R. von Soldenhoff (D. R.⸗P. 25 824; Engl. P. 11 967, 1885). 

A. Klönne (D. R.⸗P. 25 673). 

Hiltawski & Kahnert (D. R.⸗P. 24 438). 

Schleſiſche Kohlen- und Kokswerke in Gottesberg (D. R.-F. 
25 825; 26421). 

5. Herberg (D. R.«P. 15086; 17873; 25 526; 27 506; 31 906; 
34.286). Ä 

Th. Bauer (D. R.-P. 28530; 32235, 32660; 41901; 67275; 
73701). 

Th. Nicholſon (Engl, P. 358, 1884). 

C. E. Bell (Engl. P. 443, 1884). 

I Me Culloch & TH Reid (D. R.-P. 31 158). 

AM. Chamberd & T. Smith (D. R.⸗P. 31 169). 

9. Stier (D. R.-B. 26 897; 35 120). 

F. Wittenberg (D. R.-P. 26 132). 

A. Zwillinger (D. R.-P. 29 888). 

Gebrüder Rödhling (D. R.-P. 33 956; 35 001; 38 312). 

Tothringer Eifenwerke zu Ars (D. R.-P. 32 841). 

I. Quaglio (D. R.-P. 36 357; 41566). 

oh. Schmalz (D. R.-P. 37 182). 

3. Collin (D. R.-P. 36 518; 76 634; 80820; 93 937). 

3. Ströhmer (D. R.⸗P. 46 595). 

3. Brund (D. R.-B. 51518; 73 504; 89 775). 

Th. von Bauer & Rüberer (D. R.-P. 50 331). 

C. Otto & F. W. Lürmann (D. R.⸗P. 52 206). 

WB. Fritſch (D. R.-B. 52134). 
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O. Dilla (D. R.⸗P. 53 860). 

M. Fromont (D. R.⸗P. 54 156). 

J. Berres & I. Reiter (D. R.⸗P. 55 064), 

M. Kleiſt (D. R.⸗P. 56 488; 56 489; 59 635). 

The Economic Gas- and Coke-Co. (D. R.P. 59 893). 

F. Stauber (D. R.-B. 61532; 67 189). 

H. Borges (D. R.⸗P. 65 134). 

3. Lefhhorn (D. R.⸗P. 67099). 

G. Martin (D. R.⸗P. 72 803). 

9. Sallen (D. R.-®$. 78640). 

G. Magirius (D. R.-B. 78 927). 

H. Stinnes (D. R.⸗P. 88 389). 

J. W. Neinhaus (D. R.⸗P. 94 010). Eine Beſprechung diefes Ofens 

folgt ſpäter. 

Actien-Geſellſchaft für Kohlendeſtillation (D. R.⸗P. 94 049). 

A. Maderspad & A. Sierſch (Oefterr. P. 1882). Wagner's Jahresber. 

1882, S. 41; 1886, S. 1068; 1887, S. 19. 

Gaseous and Liquid Fuel Supply- -Co. (Industries 13, p. 32; 

Zeitſchr. f. angew. Chemie 1892, ©. 493). 

Beichreihumgen der meiften diefer Patente find von 5. Fiſcher zufanmen- 
geftellt worden in Dingler’8 Journ. 248, 249, 250, 456 und 521; 252, 253 
und 283; 253, 372; 256, 359 u. f.; ferner in Chem. Induftrie 1888, ©. 90; 
1889, ©. 488 und Zeitfchr. f. angew. Chemie 1889, S. 252, 1890, ©. 179, 
305, 389, 438, 636; 1891, ©. 419, 696; 1892, ©. 22, 335, 493; 1893, 
&. 177, 178; 1894, ©. 89, 168, 269; 1895, ©. 57, 269, 320; 1896, 
©. 627, 628; 1897, ©. 256, 735; 1898, ©. 86, 798. 

Eine Ueberficdhtstabelle der bi8 1884 befannten Defen ift von W. Smith 
in dem Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 605, ausführlicher, mit Zeichnungen, 
im Journ. of the Iron and Steel Institute für 1884 gegeben worben. Sehr 
wichtige Abhandlungen über viele dieſer Defen, mit vielen Yeichnungen, find 
diejenigen von U. Hüſſener (Stahl und Eifen 1883, ©. 397), C. Otte 
(ebendaf. 1884, ©. 396), F. Lürmann (Stahl und Eifen 1892, ©. 186) 
und ©. Hilgenftod (Slüdauf 1896, ©. 497). 

Sehr beachtenswerthe Mittheilungen über Koksöfen, namentlich die im 
Saargebiet üblichen, machte auch R. Remy (Ztſchr. f. Berg und Hüttenwefen 
1890, ©. 101; Zeitjchr. f. angew. Chemie 1890, ©. 327), auf welche hiermit 
verwiefen werden ſoll. Englifche Kofereien befpriht A. Dannenberg (Oefterr. 
Zeitichr. f. Berg- und Hüttenwefen 1894, ©. 218; Zeitſchr. f. angew. Chemie 
1894, ©. 352). Eine auf neueren Erhebungen beruhende Aufſtellung über 
Rotsöfen gab endlih Truchot in einem auf dem Congreß für angewandte 
Chemie 1898 gehaltenen Bortrage, welcher im Auszug in der „Zeitſchr. f. 
angew. Chemie“ 1898, S. 263 zu finden iſt. 

Wir können, nach Watſon Smith, die verſchiedenen Formen der „Theer⸗ 
gewinnungsöfen“, wie wir Die zur Gewinnung von Theer und Ammoniak 
beitimmten Kolsöfen der Kürze halber nennen wollen, von drei Grundformen 
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ableiten, nämlich erftens dem Bienentorbofen, einer Art.überwölbten Meiler, 
in welchen Luft zugelafien wird, um einen Theil der Kohlen zur Erhigung der 
Hauptmaffe zu verbrennen; zweitens den Coppée⸗Ofen, und drittens den 
Knab⸗Carvès'ſchen, Pauwells-Dubocdet’jchen und Semet-Solvay’fchen 
Dfen. Beide legteren gehören zu den liegenden, gejchloffenen Defen, und find 
fo eingerichtet, daß die bei der trodenen Deftillation entweichenden Gafe zur 
Heizung ber Oefen von außen verwendet werden, aber feine Luft in das Innere 
der Verkokungskammer eintritt. Der Hauptunterfchied zwiſchen ihnen ift 
folgender: Beim Coppse=-Dfen find eine große Zahl Deffnungen im oberen 
Theil der Seitenwände vorhanden, entjprechend einer ebenjo großen Zahl von 
parallelen, jenfrechten Zügen, welche zwiſchen je zwei Defen nach abwärts 
führen und in welche Luft zur Verbrennung der Gaſe eintritt, während die 
Flamme fchließlih unter die Dfenfohle geht. Der Knab⸗Carvs⸗ und 
Semet-Solvay-Dfen aber wird durch horizontal zwifchen je zwei Defen im 
Zickzack hin⸗ und hergehende Züge geheizt. 

Die ftehenden Defen nad) Appolt's Syftem find ebenfalls zur Gewinmung 
von Theer 2c. eingerichtet worden, aber anfcheinend ohne viel Erfolg, weshalb 
wir fie nicht näher bejchreiben werden. 


I. Modificirte Bienentorböfen. 


. Zu diefer Grundform gehören die Meiler von Jones und von Blad- 
welt, wo Tiheer und Ammoniak durch unterirdifche Röhren gefammelt wurden, 
während die Safe burd) den Duandelichacht hinaufftiegen und nutzlos verbrannten. 
Wirkliche Bienenkorböfen mit Wiedergewinnungseinrichtung find die von Aitken 
und von Jameſon, welde einander jehr ähnlich ſehen. Witten bläſt in 
feinen Dfen Luft oberhalb des Koks ein, zugleich mit den von den Conden⸗ 
ſations⸗ und Wafcheinrichtungen kommenden Gafen, und faugt die entwidelten 
Gaſe und Dämpfe nad; abwärts durch die Sohle des Dfens vermittelt dreier 
durchlöcherter Zugcanäle, welche fich in einen Hauptcanal vereinigen, ehe fie in 
die Condenfationsvorrichtung eintreten. 

Der Hauptzwed von Jameſon's Erfindung (Engl. P. 1947 und 5076, 
1882) war der, die jchon vorhandenen Bienenkorböfen möglichft zu vermerthen 
und fie nur der Gewinnung von Theer und Ammoniak anzupafien. Er bringt 
eine Abjaugungsröhre mit Hahn unter der Dfenfohle an, außerdem zwei Fleinere 
Röhren, durch welche die Safe und Dämpfe in paflenden Zeiträumen wieder 
zuriidgeführt werden. Der Ofen wird in gewöhnlicher Art gefüllt; fobald 
oben die Entflammung eingetreten ift, läßt man die weitere Saugröhre langjam 
wirken und bewirkt fo ein allmäliges Abfaugen der Safe und Dämpfe. Da 
dies die Menge des Koks verringert und ihn zu weich macht, fo-läßt Jameſon 
einen Theil oder das Ganze der abgefaugten Safe und der Theerdämpfe durd) 
die Heineren Röhren in einen anderen Ofen eintreten, welcher ſchon in einem 
weiter vorgerlidten Stadium der Verkokung begriffen ift, damit der Kohlenftoff 
der Safe und Dämpfe fih in den Poren des fchon gebildeten Koks abfege, 
während der Waflerftoff an der Oberfläche der Maſſe verbrennt oder entweicht. 
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Er befhreibt auch noch mehrere andere Ausführungsmethoden, 3. B. Zuſatz 
von feiner werthoollen Theile beraubtem Theerpech. 

Weiterhin fchlägt Jameſon vor (Engl. P. 5498, 1882), folche Kohlen 
oder Schieferarten, welche fich fonft ſchwer oder gar nicht verkofen laſſen, wie 
die auf den Halden aufgeſpeicherte Staubfohle, ebenfalls nad) dem Principe 
der theilweijen Verbrennung in einem dem Flammofenprincipe nachgebildeten 
Kokeofen zu behandeln; etwa in der Art, daß eine Roftfeuerung und Flamm⸗ 
oienfenerbrüde an feinen modificirten Koksofen angebaut werden, fo daß die 
Flamme aus der Roftfeuerung über die dide Kohlenmafle auf der Dfenfohle 
hinwegftreichen und in den Kaminzug gelangen Tann, während der Abſaugungs⸗ 
proceß für die Gafe und Dämpfe in den Raume unterhalb der durchbrochenen 
Ofenſohle, auf der die verfofende Kohle liegt, vor fich geht. Diefes Verfahren 
jol man auch zur Abröftung von Erzen behufs Gewinnung von Nebenproducten, 
und zur Darftellung ziemlich reiner Kohlenfäure aus Kafkftein, oder zu Subli⸗ 
mationsprocellen anwenden fünnen. 

Ausführliche Berichte über die Jameſon⸗Oefen giebt der Erfinder jelbft!). 
Er führt eine Reihe von Einwendungen gegen die Heizung von Koksöfen von 
außen duch Gaſe an, welchem Verfahren er die Verbrennung des an der Ober⸗ 
flähe liegenden Koks vermittelft des nach unten gerichteten Saugproceſſes vor⸗ 
sieht. Wir wollen auf feine Theorien, denen fo viele Thatſachen wider: 
Iprehen, nicht eingehen, um fo mehr, als feine eigenen been über bie 
Berwendung der Kofsofengafe fiir andere Zwecke eingeftandenermaßen noch 
unllar waren. W. W. Pattinfon giebt als Durchſchnittsausbringen pro Tonne 
Kohlen nad) diefem Verfahren an: 4,5 kg fchwefelfaures Ammoniak, 36 Liter 
Del und 12000 Cubikfuß (336 cbm) Gas. Die Koften der Einrichtung, 
d.h. der neuen Theile, betragen 200 bi8 400 Mi. pro Ofen. Das Aus 
bringen an Koks fei „eher befier als in den gewöhnlichen Koksöfen“, nämlich) 
50 bi8 65 Proc. aus Kleinkohle von Northumberland, oder 671/, bis 70 Proc. 
aus Kofstohle von Durham (jedenfall® weit geringer als aus geſchloſſenen 
Tefen nad) dem Typus von Coppée oder Carvès). 

In feinem 1885 gehaltenen Vortrage verbreitet ſich Jameſon ausführ⸗ 
(ih über die Gründe, warum fein Verfahren, obwohl es in die Hände der 
tühtigften Praktiker kam und an vielen Orten ohne Rückſicht auf die Koften 
durchgearbeitet wurde, den von dem Erfinder und Anderen gehegten Erwar⸗ 
tungen nicht entjprochen habe. Dabei befchreibt er Modificationen, welde die 
Ofenſohlen luftdichter machen und das Gas beſſer abkühlen ſollen, um mehr 
Theer und Oel zu gewinnen. 

Wir werden ſpäter ſehen, daß der in dem Jameſon⸗Ofen erzeugte Theer, 
welchen der Erfinder felbft als „Del“ bezeichnet, ganz und gar verſchieden vom 
Gastheer, nämlid) ein Erzeugniß nieberer Temperatur ift, welches wejentlich 
aus fetten Kohlenwaflerftoffen, ähnlich dem Schieferöl und Braunkohlentheer, 
zilommengejett if. Er hat aber weit geringeren Werth als die oben genannten 
Subftanzen, weil fein fpecififches Gewicht im Verhältniß zu ihnen ſehr Hoch 


I) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 114, 228, 405; 1885, p. 314. 
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Alt, und es befteht wenig Ausficht, ihn zur Darftellung von Brenn⸗ ober 
Schmierölen zu verwerthen. Die Idee von C. E. Bell!), den Samejon- 
Theer daburch zu „verbefiern“, daß man ihn durch glühende Röhren leitet, 
muß man trog der. Empfehlung von Armftrong?) für völlig unpraftifch 
halten, wie wir noch fehen werden. Dieſer Theer bleibt alfo ein Gegenſtand 
von geringem Werthe. 

Unzweifelhaft ift auch das Ausbringen von Ammoniak aus den Samefon- 
Defen kein gutes, troß intereflirter Behauptungen, und jedenfalls geringer als 
aus geſchloſſenen Koksöfen. Die Zulaffung von Luft muß unbedingt jehr unglinftig 
in diefer Beziehung wirken, obwohl die niedrige Temperatur des Ofens jonft 
der Ammonialbildung günftig wäre. Jedenfalls wird ein Theil des Ammo- 
niaks direct verbrannt. 
| Unfer Gejammturtheil über den Jameſon⸗Ofen, von dem einige Zeit 
lang fo viel Aufhebens in England gemacht wurde, kann aljo kein glinftiges jein. 


Es ſei nur noch ein Verſuch in ähnlicher Richtung erwähnt. H. Hut- 
chinſon (Engl. P. 2843, 1883) glaubt nad; Belieben harten Koks und an 
Benzol reichen Theer erhalten zu künnen, indem er die Berbrennungstemperatur 
ſchnell anfteigen läßt, oder aber weichen Koks und paraffinreichen Theer durch 
langfame Führung des Procefies. Das erftere fol man bewirken durch Ein- 
führung von heißer Luft vermittelft zahlreicher Heiner Canäle in gewöhnliche 
Kolsöfen, um die Verkokung zu befchleunigen und die Temperatur zu fteigern, 
wobei die Nebenproducte durch Abzüge im oberen Theile des Dfens entfernt 
werden. (Daß ein unter ſolchen Umſtänden entftehender Theer fehr „reich an 
Benzol“ fein ſollte, ift ſehr zweifelhaft) Er ſchlägt auch vor, Heizgas ober 
Leuchtgas dadurch darzuftellen, daß man zugleich mit der Luft überhigten Dampf 
durch ein durchbrochenes Rohr einleitet, welches im Mittelpuntte des Dfens 
inmitten der Kohle fteht. 

Unter allen Umftänben bleibt e8 eine unbeftrittene Thatſache, daß fein 
Koksofen der „offenen“ Art, wo Luft in die Berfolungsfammer 
eingelafjen wird, einen dem gewöhnlichen Steinkohlentheer ähn- 
fihen Theer ergiebt, das heißt einen folchen, welder beträchtliche 
Mengen von Benzol, Naphtalin, Anthracen und anderen aroma- 
tifchen, zur Fabrikation künſtlicher Farbftoffe braudbaren Sub» 
ftanzen enthält. 

Einige der Theergewinnungsöfen behalten Die Örundforn des Bienen: 
korbofens bei, aber in folder Modification, daß der Dfen ein gefchloffener 
wird, indem feine Luft eintritt, während Theer und Ammoniak ausgegeben 
werden und die ganze Heizung durd) das Rückſtandsgas geſchieht. Das gilt 
von einem der von Bernolet conftruirten Defen und auch von demjenigen 
von Klönne (D. R.⸗P. 25673). Diefer fangt die Safe von oben ab 
und heizt die Dfenfohle durch die nad) der Condenfation übrig bleibenden Safe, 


1) Engl. P. 9510, 1884: ausgedehnt auf Hohofentheer in Engl. P. 12681, 1884. 
*) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 451. 
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bi8 zu dem Punkte, wo Theer und Ammoniak möglichft ansgetrieben find. 
Dann beginnt das zweite Stadium des Procefles, wobei man die Gaje nicht 
in die Hydraulik, fondern in einen ſenkrechten Seitenzug leitet, indem zugleich) 
etwas Luft von vorn in den unteren Theil des Dfens eingeleitet wird, und die 
theilweije verbrannten Safe fpäterhin durch vorgewärmte Luft vollftändig ver- 
brannt werden. — Diefer Ofen bildet mithin ein Bindeglied zwifchen den 
offenen und gejchlofienen Koksöfen, fcheint aber feine große Anwendung ges 
funden zu haben. 

Die einzige Möglichkeit, aud) Bienentorböfen vortheilhaft auf Neben» 
producte zu betreiben, fcheint darin zu liegen, daß man die Verkokung durch 
theilweife Verbrennung der Kohle aufgiebt und die Oefen thatfächlic) ganz wie 
Coppée'ſche oder Carves⸗Oefen durch Heizung von außen betreibt. ‘Dies 
it bei einer Anzahl von Koksöfen auf der Zeche Shamrock in Weftfalen ge⸗ 
ichehen. ‘Die dort errichteten 12 Defen find in dem D.-R.- P- von C.Otto& Co. 
und der Bergwerksgeſellſchaft Hibernia & Shamrod (Nr. 37280, vom 
21. März 1886) befchrieben. Diefe Defen haben bie befannte Bienentorb- 
geftalt, find aber mit Canälen unter der Sohle verjehen, in welde da8 gewonnene 
Gas und die erhigte Luft eingeleitet werden. In der Erhigung der Ber- 
brennungsluft durch Regeneratoren, nad) dem Princip von Siemens ober 
einem beliebigen anderen, liegt ber Kernpunkt der Sadje, weil ohne dieſe Vor» 
wärmung augenfcheinlich die Dejen nicht heiß genug gehen. Die Regeneratoren 
(Lufterhiger) werben am bequemften in oder über der zwei Dfenreihen trennenden 
Band angebracht; e8 Tiegen je zwei Regeneratoren neben einander, wovon ber 
eme die Wärme ber ihn durchftreichenden Berbrennungsproducte aufnimmt, 
während der andere Die bei einer früheren Operation aufgenommene Wärme 
an die zur Verbrennung des Gafes unter der Eohle nothwendige Luft abgiebt. 
Me Stunden wird die Zugrichtung vermittelft Wechſelklappen umgefteuert, fo 
daß die beiden Lufterhiger ihre Functionen vertaufchen. Die fi) in dem Innern 
des Dfens (der Verkokungskammer) entwidelnden Gaſe werden durch Deff- 
nungen in den Scheiteln der einzelnen Oefen abgefaugt, zuerft in eine gemein- 
ſame Borlage, dann durd) Kühl» und Wafchapparate, und werben bann, alfo 
nad) Abſcheidung des Theers und Ammoniaks, durch diefelbe Pumpe unter bie 
verſchiedenen Dfenfohlen gepreßt. Die Einrichtungen ähneln ganz den für bie 
Coppée⸗Otto'ſchen Defen (fiehe unten) ausgeführten. — Mit diefen Oefen, 
welhe eine Normalfüllung von 80 Ctr. Kohlen in 55 Stunden abtreiben, 
erhält man auf Zeche Shamrod 80 Proc. großftücige Koks (da8 ift 12 bis 
15 Proc. mehr als bei dem alten Betrieb), 5 bis 6 Proc. Theer und 1 Proc. 
ſchwefelſaures Ammoniak; daneben pro 1000 kg Kohlen 244 cbm Gas. “Die 
Onalität des Koks ift vortrefflih, durchaus ebenfogut wie desjenigen aus 
gewöhnlichen Bienenkorböfen. Diefer Umftand erfcheint fat befremdlich, da 
man von vornherein bezweifeln könnte, ob überhaupt durd) bloße Sohlcanäle die 
nötige Hige in den Defen erzeugt werden könnte. Aber die Erfahrung hat 
gegeigt, daR dies doch der Tall ift, und dies mag daher kommen, weil die Kohlen⸗ 
jüllung von 80 Etr. eine ziemlich, Feine, und daher die Höhe des Kohlenkuchens 
eine ziemlich geringe ift. “Dabei ift die Garungszeit eine viel kürzere als in 
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den alten Defen, und ift fomit das große Mehrausbringen ein reiner Gewim, 
abgefehen von den Nebenproducten. Aber die Temperatur muß dod) bedeutend 
unter derjenigen ber horizontalen Defen (Coppée⸗ oder Carves⸗Syſtem) 
jtehen, denn der Theer ift ganz verſchieden von dem der legteren. Sein fpeci- 
fifches Gewicht weicht nur wenig von bem des Waſſers ab; er läßt fich daher 
nicht gut wafjerfrei machen und wurde zuerft nur durch Verbrennen in den 
Dampffeifelfeuerungen verwerthet; in neuefter Zeit hat man ihn auch zur 
Deftillation verwendet. 

Aus beftimmten Anfragen an competenter Stelle ergiebt e8 fi), daß die 
beichriebene Erfindung durchaus nicht den Sinn hat, etwa® Beſſeres als die 
Hoffmann-Dtto-Defen (jiehe unten) zu leiften, fondern nur den beftehenden 
Bienenkorböfen eine zwedinäßigere Yorm zu geben, was beiläufig fein billiger 
Proceß ift. Niemand würde daran denken, neue Bienenkorböfen zu bauen — 
ſchon aus dem einfachen Grunde, weil die Operation de3 Ausziehens des Koks 
aus den leßteren unvergleichlich viel befchmwerlicher als das mechaniſche Aus- 
drüden aus den horizontalen Defen ift, die außerdem viel heißer gehen und 
einen beſſeren Theer liefern. 


Il. Theergewinnungsöfen nad dem modificirten 
Goppee-Spftem. 


Einer der bemerkenswertheſten Defen diefer Claſſe ift derjenige von Lür⸗ 
mann, welder fid) von allen anderen durd) die ununterbrochene Arbeitöweife 
unterjcheidet ). Der Ofen, welcher gleich allen Coppée⸗Oefen einen engen 
Canal von mäßiger Höhe und bedeutender Ränge (etwa 9 m) bildet, befteht zu 
zwei Dritteln feiner Yänge aus einem Heize und Berfofungsraume und zum 
legten Drittel aus einem Vorrathsraume. Die Stirnfeite des erften Raumes 
ift durch eine Folbenförmige Thür verſchloſſen, welche abwechjelnd Hin und 
zurück bewegt wird. Die Beſchickungskohle fällt aus einem Fülltrichter vor dem 
Kolben nieder und wird durch ihn in den Ofen hineingeftoßen, wobet fie die in 
dem Dfen ſchon enthaltene Beſchickung nad) dem anderen Ende zu fchiebt, wo 
fich der fertige Koks anfammelt und durch eine Entleerungsvorrichtung heraus: 
gefchafft wird. Die Safe und Dämpfe werden von Mittelpuntte des Ber- 
kokungsraumes abgejaugt, paffiren eine Hydraulik und dienen nad) Eondenfation 
des Theerd und Ammoniaks zur Heizung ded Verfofungsraumes von außen. 
Die Dide der Seitenwände ift auf 60 bis 75 mm verringert; die zahlreichen 
Sceidewände der Seitenzlige verfteifen fie genügend. Das Ganze fteht fort- 
während unter bedeutendem Drude in Folge der Wirkung des Kolbens; die 
bei allen anderen Oefen unvermeiblihe Abkühlung der Wände während des 
Beſchickens und Ausleerens tft hier vermieden; da ſtets dieſelbe Menge Kohlen 
in demjelben Stadium der Deftillation zugegen ift, jo bleibt die Menge und 
Beichaffenheit des Cafes während des ganzen Proceſſes conftant; die Einzel: 


1) Wir entnehmen die Beſchreibung und Kritik diefes Ofens von Hüjfener, 
in „Stahl und Eijen“ 1882, S. 401, mo auch eine gute Zeichnung davon gegeben ift. 
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heiten der Conftruction find der Art, daß man nad) Belieben in dem ganzen 
Berlohungsraume "eine fehr hohe Temperatur unterhalten fann. In Yolge 
hiervon und des hohen Drudes hat man es möglich gefunden, in dem Lür⸗ 
mann Ofen harten Schmelzkoks aus fehr magerer, anthracitähnlicher Kohle 
zu machen, deren Pulver fonft faft ganz werthlos ift; aber es ift befler, dieſe 
mit ihrem halben Gewicht gewöhnlicher Kokskohle zu mifchen. Für Kokskohle 
ohne Zufag von Magerkohle eignet ſich der Ofen nicht. — Aus diefer Beſchrei⸗ 
bung würde hervorgehen, daß die Zürmann-Defen die vollfommenften ihrer 
Art, wenigftens in Bezug auf dem eigentlichen Verfofungsproceß, wären, und 
eine ftattliche Anzahl derfelben find wirklich in Weitfalen erbaut worden; aber 
fie haben ihren Zweck nicht erfüllt und find wieder eingeftelt worden, da bie 
Qualität des Koks nicht zufriedenftellend war und der Entleerungsapparat 
große Uebelftände zeigte. — In der auf den Bortrag folgenden Discuffton !) 
macht Luürmann geltend, daß fein Ofen mit den für gewöhnliche Kokskohle 
beſtimmten Defen nicht concurriren folle, daß er ausgezeichneten Kofs aus fonft 
zu dieſem Zwecke ganz untauglicher Kohle erzeuge, daß ſich diejer Koks beſon⸗ 
ders gut (wie durch Zeugniſſe erhärtet ift) fir Eupolöfen eigne, und daß fein 
Dfen Theer und Ammoniat aus fonft nicht zum Verkoken brauchharer Kohle 
fiejere. — So weit e8 uns befannt ift, ift die Ouxantität und Qualität bes 
mit fürmann-Defen gewonnenen Theerd und Ammoniaks nod) nicht genauer 
unterfjucht worden, und müflen wir daher von ihrer weiteren Beſprechung 
abjehen. 

Otto'ſche Modificationen bes Coppée⸗Ofens zur Theergewinnung find 
duch feine fpätere Annahme von Hoffmann’s Princip überholt, und ſollen 
deshalb Übergangen werden. Für die Oefen von Herberg, R. von Solben- 
hoff und andere zu diefer Claſſe gehörige verweifen wir auf bie Patent: 
beihreibungen und die Auszüge daraus in Dingler’8 Journal, da feiner der- 
jelben eine ausgedehntere Anwendung gefunden hat. 

Den größten Erfolg, was die in Deutichland erbaute Zahl von Defen 
und die damit erhaltenen Reſultate betrifft, hat die urfprünglic) von Guft. Hoff- 
mann (die er nad) Privatmittheilung des Herrn Th. von Bauer einer Idee 
deflelben verbankte) patentirte Conftruction (D. R.⸗P. Nr. 18795) gehabt, 
weile von Dr. C. Otto & Co. durch eine Reihe von Zuſatzpatenten (©. 70) 
verbefiert worden if. Das Hauptprincip dieſes Ofens ift eine Kombination 
von Siemens’fchen Regeneratoren mit den gewöhnlihen Coppée-Oefen, 
zugleich mit einer Anzahl von Berbefierungen in Einzelheiten. Die folgende 
Beſchreibung diefer Defen ift im Wefentlichen einer von Dr. Otto in „Stahl 
md Eifen“, 1884, ©. 396 ff. gegebenen Beſchreibung entnommen, mit den 
durch die fpäteren Patente bedingten Abänderungen; die Abbildungen ftammen 
von Sonftructiongzeichnungen, welche von Herrn Dr. Dtto freundlidjit zur 
Verfügung geftellt worden waren. 

dig. 6 (a. f. ©.) ift ein Längsſchnitt durch die Mittellinie eined Ofens, 
dig. 7 (a. ©. 79) ein Längsfchnitt durch die Seitenzüge zwifchen zwei Defen, 


1) Stahl und Eifen 18833, ©. 412. 
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Fig. 8 (a. f ©.) ein Duerfchnitt durch eine Anzahl von Defen, Fig. 12 


(a. ©. 86) ein Grundriß des Condenfationsapparates.. Gleiche Buchſtaben 
begeichnen immer gleiche Theile in allen Abbildungen. 
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Die Defen find 9 bis 10m lang, 0,6 m im Lichten weit, 1,6 m hoch mit 
einer Sonicität von O,1m; die Entfernung von Mitte zu Mitte der Defen ift 
0,95 m. Statt der Deffnungen, durd) welche in den gewöhnlichen Coppée⸗ 
Defen die Safe aus den Verkokungsräumen zuerft in die Seitenwände und 
dann in die Sohlcanäle ziehen, um dort zu verbrennen, fehlt bier jede birecte 
Berbindung von Berlolungeraum und Wand. Außer den während des Bes 
triebes geſchloſſenen Beſchickungs⸗ und Entleerungsöffnungen a und b hat 
diefer Ofen nur zwei Deffnungen cc im Gewölbe, durch welche die bei dem 
Berfotungsproceß entwidelten Safe entweichen können. In den Seitenwänden 
it unter dem Widerlager ein Horizontalcanal d angeordnet, welcher iiber den 
ſämmtlichen Berticalzligen der Seitenwand hergeht und eine Verbindung dieſer 
Verticalzüge ermöglicht. Jeder Sohlcanal ift in der Kängsrichtung des Dfens 
durch eine Scheidewand e in zwei gleiche Hälften / und g getheilt. Jede diejer 
Hälften fteht in Verbindung mit einem Negenerator h oder Ah, zur Erhitzung 
der zur Berbrennung des Cafes nothwendigen Luft. Dieje Negeneratoren find 
lange Canäle, mit Steinen gitterartig ausgefegt und gehen unter der ganzen 
Tfengruppe her. Am Ende berfelben ftehen die Regeneratoren A und h, ver: 
mittelft einer Wechfelflappe entweder mit dem Luftzuftrömungsrohr oder mit 
dem Schornftein in Verbindung. 

Wenn die Defen in Hite find und der Verkofungsproceß im Gange ift, 
fo entweichen die von den Kohlen ausgegebenen Gafe durch die Deffnungen cc 
in den Dfengemwölben in die Steigrohre i und gehen von da in die Vorlage 1, 
indem das Bentil % geöffnet if. Aus der Vorlage I gehen die Gafe zur 
Gondenfationsanlage, wo fie in den Gaskühlern und Wafchern in fpäter zu 
befchreibender Weife von Theer und Ammoniak befreit werden. Derſelbe 
Erhauftor, welcher die Gaſe nad) den Condenfationsapparaten hingefaugt hat, 
drüdt fie jet wieder nad) den Defen zurüd in das Rohr m (Fig. 7), und zwar 
je nad) der Stellung der Wechfelllappe entweder in das Rohr n auf der einen, 
oder in das Rohr o auf der anderen Seite der Dfenbatterie. Bet jedem Ofen 
communiciren die Röhren n und o mit den Bodencanälen f und g durch Kleine 
Einlagröhren p mit den Hähnen. 

Nehmen wir an, das Gas gehe durd) das Rohr n auf einer Seite der 
Dfenbatterie, fo ftellen wir die Wechjelflappe der Regeneratoren jo, daß die 
(durch einen Centrifugalventilator eingeblafene) Luft derjelben Seite durch den 
Regenerator h geht, welcher durch die Deffnungen rr bei jedem Dfen mit dem 
Sohlcanal / communicirtt. So treten alfo fowohl Gas al8 erhigte Luft in 
den Sohlcanal f ein, und die Verbrennung beider findet theil8 in dieſem jelbft, 
theils ſpäterhin ſtatt. Der Strom der brennenden Gaſe und des jehr heißen 
Verbrennungsprodnktes geht durch die parallelen Verticalzüge s nad) oben in ben 
Horizontalzug c und von da durch die parallelen Verticalzüge s, abwärts in 
der Sohlcanal g, aus welchem die nun vollftändig verbrannten Gafe durch den 
Generator A, hindurch zum Kamin entweichen und auf dieſem Wege ihre Hige 
an da8 Gitterwerk von Steinen abgeben. Nach einer beftimmten Zeit, etwa 
in einer Stunde, werden die Wechfelflappen umgeftellt und der Gasftrom geht 
num in der umgefehrten Richtung: das Rückſtandsgas aus der Conbenfation 

Lunge⸗Köbler, Steinkoblentbeer. 6 
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geht in das Rohr 0, die Luft in den Negenerator Ah, bie Verbrennung findet 
in dem Sohlcanale g ftatt, die Producte ziehen durch die Verticalzüge s, nad) 
oben nach c und von da durch die Berticalziige s nach unten nad) f, um ſchließ⸗ 
(ich durch den Regenerator h in den Kamin zu entweichen. 

Otto hebt hervor, daß bei der ſchlechten Wärmeleitungsfähigteit des feuer: 
feften Materiales die Lufterhigung in Siemens’ Regeneratoren mit wechfelnder 
Zugrichtung ungemein viel rafcher und höher vor ſich gehe, als durch mehr 
räumige Conftructionen, bei denen die heißen Berbrennungsproducte auf der 
einen, und die zu erhitzende Luft in umgekehrter Richtung auf der anderen 
Seite einer Ziegelwand geht‘). Im den Otto’fchen Regeneratoren kommt die 
Lufttemperatur auf fiber 1000°, und hierdurch) wird e8 ermöglicht, daß von 
den aus der Condenſation fommenden Rüdftandögafen, trogdem fie durch die 
Abfcheidung des Theers an Heizkraft verloren haben, nur ein gewifler Theil 
zur Durchführung des Verkokungsproceſſes gebraucht wird. Wollte man alles 
Gas verbrennen, jo würden die Defen viel zu heiß gehen, man hat pro Tag 
und Ofen noch einen Ueberſchuß von 200 cbm Gas, den man anderweitig ver- 
werthen kann. Bei einer normalen Ladung von 115 Ctr. trodener Kohlen 
pro Ofen ift die Verkokung in 48 Stunden beendigt, häufig aber früher, fo 
dag man weniger Gas zuführen muß, um die Garungsgeit auf 48 Stunden 
zu bringen. Da fowohl Gas al8 Luft eingeblafen wird, fo hat man die Regu- 
lirung des Proceſſes ganz in der Hand. 

Die Dualität des Koks ift eine ganz vorzügliche. Das Ausbringen if 
bedeutend höher als früher von berfelben Kohle mit CoppsesDefen ohne 
Gewinnung der Nebenproducte. Auf Kohle mit etwa 10 Proc. Feuchtigkeit 
berechnet, war es früher 61 Proc., jett aber 68 Proc., alſo auf trodene Kohle 
berechnet früher 67,7 Proc., jett 75,56 Proc. Dtto erflärt diejes höhere 
Ausbringen durch den abfoluten Luftabſchluß, der durch das dichte Verſchmieren 
bei gleichzeitigem geringem Ueberdrud im Dfen erzielt wird. 

Die Temperaturmefjungen mittelft eines Graphitpyrometers von Steinle 
& Hartung, controlirt mit Metalllegirungen, ergaben im Sohlcanale 1200 
bis 1400°, in den Seitenwänden 1100 bi8 1200°, im Regenerator bei Beginn 
der Luftzuftrömung 1000°, am Ende derjelben 720°, im Kamine 420%. 

Die urfprünglichen Otto’fchen Defen haben im Laufe der Zeit nodı 
eine Reihe von Berbeflerungen erfahren, welche hauptſächlich anf eine gleid;- 
mäßigere Bertheilung der Wärme auf den ganzen Ofen, und fomit auf ein 
ſchnelleres Garen der Beſchickung, ſowie die beflere Haltbarkeit des Mauerwerkes 
abzielen, und patentamtlich gejchligt worden find. Es mwürbe den Rahnıen 
dieſes Werkes weit überfchreiten, wollten wir näher auf diefe Berbefjerungen 
eingehen, fie im Einzelnen bejchreiben und Zeichnungen der neueften Conftruc- 
tionen bringen. Wir mitffen und nit dem Hinweis auf die weiter oben ge 
gebene Patentlitteratur begnügen, aus welcher alle Einzelheiten zu ent 
nehmen find. 

Neuerdings hat indefien die Firma Dr. E. Otto & Co. in Tahlhaufen 


— — 


1) Simon (j. unten) widerſpricht dieſer Anſicht. 
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an der Ruhr ſich einen neuen, liegenden Kolsofen!) patentiren laffen, bei 
melden fie das Regenerativfgftem verläßt und eine Gasfeuerung von unten 


Sig. 9. 


eingeführt hat. Diefe Defen, von welchen bis Enbe 1897 bereits 400 Stuck 
im Betriebe waren, übertreffen nad) freundlicher Privatmittgeilung des Herrn 


Generaldirector 
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tionen um ein 
Bedentended. Die 
größere Leiftung iſt 
darin begründet, daß 








bie Wärmezufuhr bezw. ⸗Erzeu⸗ 


gung in der ganzen Länge des 
Ofens erfolgt; die Luft für die 
Brenner wird in ber einfachften 
Reife in den Fundamenten ans 
gewärmt, fo daß ein Berfuft an 
Wärme in den Boden nicht ſtatt ⸗ 
findet. Die Kuft braudt nicht 
eingeblafen zu werden und das 
Gas hat nur geringen Drud, fo 
daß die Bedingungen für bie 
Schonung der Nebenproducte ger 
währfeiftet find. 

Die Zuführung der Gaſe bei 
diefem Kofsofen geſchieht mittelft 





) D. RP. Rr. 88200 vom 8, December 1895. 
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einer unterhalb des Ofens in Canälen zugänglich angeordneten Rohrleitung, von 
welcher aus das Gas durch Düfen von unten in bie Heiscanäle eingeführt 
wird. Wie die Abbildungen, Fig. 9, 10 und 11 (a. v. ©.) zeigen, werden 
die Fundamentmauern zweckmäßig parallel zur Längsare ber Defen angeordnet 
und für je zwei Defen abgewölbt. Die in den Yundamentmauerwerf vor: 
gefehenen Gänge und Canäle find von folder Größe, daß fie von dem 
VBedienungsperfonale bequem begangen werden können. Im diefen Gängen 
fiegen die mit Düfen in die Heizcanäle mündenden Gasleitungen g; zwed: 
mäßig verforgt jede Gaszuführung etwa vier Wandcanäle. Die Zahl der 
durchgehenden Verticalwände w ift für die Zwangläufigfeit der Heizgafe in der 
Zwiſchenwand maßgebend. 

Die Zuführung der Verbrennungsluft kann durch eine entiprechende Defi- 
nung vor jeder Gaspfeife durch injectorartiges Mitreigen gejchehen, was am 
einfachiten ift, oder auc) durch Tuftcanäle. In legterem Falle wird die Yuft 
zwedmäßig fitr jeden Ofen durch befondere Pfeifen p aus der Leitung Z ein- 
geführt. Zum Anheizen dient ein Nebenventil v1, durch welches die Gaſe bei 
geichloffenem Ventile v in die Heizcanäle treten. Dadurch, daß die Regelung 
der Saseinführung bequem in den Yundamentgängen zu bewirken tft, läßt fid 
eine gleichmäßige Vertheilung der Wärme auf den ganzen Ofen, aber aud) 
die ftärfere Erhitzung einzelner Theile, 3. ®. der Köpfe, erzielen; doch kann 
nirgends eine zu ftarfe Erhigung vorfommen, da die Heizgafe Über die ganze 
Dfenlänge vertheilt werden. Das gleichmäßigere und fchnellere Garen der Oefen 
und die Haltbarkeit des Mauerwerkes find die unmittelbaren günftigen Folgen. 

Insbefondere wird durch die Zuflihrung des Gaſes von unten mitteljt 
zugänglicher Leitungen eine vortheilhafte Beheizung erzielt, indem die höhere 
Erhigung unmittelbar im unteren Theile des Ofens ftattfinde. Würden um: 
gekehrt die Dijen oben in die Kammer münden, fo wäre die natürliche Folge, 
daß der obere ‘Theil des Ofens, wo ſich die angefammelten Cafe befinden, 
ftärfer beheizt, und in Folge defien die in den Gaſen enthaltenen Nebenprobucte 
zum Theil zerftört würden. Wichtig ift aud), daß die Gasleitung in den 
Sundamentcanälen völlig geſchützt Tiegt und daß die Wartung und Reinigung 
nicht wie bei den über den Defen liegenden Leitungen das Arbeiten auf den 
Defen erfchwert. Die Zundamentcanäle dienen zugleich zur Vorwärmung der 
neben den Gasditjen eintretenden Luft und bieten jomit ein Mittel zur Aus: 
nugung der nad) unten abfließenden Ofenwärme. 

Da die Heizgafe in Folge der Bertheilung der Heizung anf die ganze 
Dfenlänge einen fürzeren Weg nehmen, als bei anderen Ofenſyſtemen, fo 
herrſcht weder an der Eintritisftelle der Gaſe großer Drud, noch an der Austrittd- 
Öffnung ein erhebliches YBacuum. In Folge deifen treten durch Yugen und 
Riffe weder Heizgafe in den Ofenraum, noch umgefehrt; deshalb werden mehr 
Nebenproducte gewonnen und das Dfengas ift weniger mit Heizgafen vermifcht, 
10 daß es höheren Heiz: und Leuchtwerth befitt. 

Der Betrieb dieſer Defen hat die gehegten Erwartungen übertroffen; bie 
Garungszeit ift eine kürzere, als bei den Defen mit Negenerativfeuerung, der 
erforderliche Zug ijt um 2 mm geringer, die Reinheit der Ofengafe ift 85 bie 
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90 Broc., demnach erheblich größer als bei Regenerativöfen. ‘Die Leiftung 
der Defen pro Tag und Ofen ift größer al8 irgend eine biäher erreichte. 


Die Condenfationseinrihtungen der Otto⸗Oefen find durch 
dig. 12 (a. f. S.) verdeutlicht. Das Gas ſtrömt zuerft in dem Rohre & nad) den 
ftehenden eifernen Cylindern AA. In diefen befinden ſich eiferne Röhren, 
welche in Dedel und Boden der Eylinder befeftigt find. Auf dem Dedel ift ein 
weiterer Sylinderaufiag angebracht, in welchen kaltes Waſſer fließt, das durch) 
die Röhren nach unten ftrömt und das dazwiſchen durd) nad) oben ftrömende Gas 
obfühlt. Das von dem erften Gaskühler unten abfließende Waſſer fließt bei 
dem zweiten oben ein und fo fort, während das Gas den entgegengefegten Weg 
nimmt. Dieſes hat in dem aus dem Dfen führenden Steigrohre ö eine Tempe⸗ 
ratur von 600 bis 700°, in der Vorlage J 200 bis 400°, je nad) der Ent- 
fernumg vom Steigrohre, vor den Gaskühlern 75 bi8 1200, hinter denfelben 17 
bis 30%. Im den Kühlen AA verliert da8 Gas einen großen Theil bes 
Theerd und etwa 75 Proc. des Ammoniakwaſſers. An Kühlwafier braucht 
man etwa 5cbm pro Dfen und Tag. 

Aus den Kühlern AA wird das Gas durch Erhauftoren BB abgefaugt 
und im die Gaswaſcher (Scrubber) CC gebrüdt. Dieſe find ftehende eiferne 
Cylinder oder Thürme, welche eine große Zahl durdjlöcherter horizontaler 
Zwiſchenwände in Abftänden von 10cm enthalten, über welche Waſſer herab⸗ 
fließt, während das Gas auffteigt. Das Ammoniak wird hier herausgewaſchen; 
das Gaswaſſer läuft am Boden ab und fann immer wieder hinaufgepumpt 
werden, bis e8 ſtark genug ift. Mehrere Waſcher find in der Art mit einander 
verbunden, daß das Gas zuerft in bem mit der ſtärkſten Flüſſigkeit gefpeiften, 
und zufegt in dem mit friſchem Waffer gejpeiften aufſteigt. Hier werden bie 
legten 25 Broc. Ammoniak zugleich mit ziemlich viel Theer condenfirt. Die 
Zemperatur bes jett zu den Defen zuriicfehrenden Gaſes ift 13%. Wie oben 
erwähnt, kann man nicht alles Gas zur Heizung der Defen verwenden, und 
jpeichert den Ueberjchuß in dem Gasbehälter D auf, um ihn zur Beleuchtung, 
zur Heizung der Dawpfkeſſel oder jonft wie zu verwerthen. Diefer Gas⸗ 
behälter Spielt auc eine wichtige Rolle zur Egalifirung des ‘Drudes und zur 
Verhütung von Schaden durd) zufällige Erplofionen, in welchem alle nur 
etwas Waller unter der Glocke hervorgetrieben wird. 

Die Zufammenfegung des Gaſes in einem Specialfalle (bei der Zeche 
Pluto) war: 

Feucht Trocken 


Berzolbampff . . . 0,60 0,61 Bolumprocent 
Aethylen, GH, . . 1,61 1,63 n 
Scwefelwaflerftoff. . 0,42 0,43 n 
Kohlenfäure. . . . 1,39 1,41 n 
Kohlenomd . » .» . 6,41 6,49 n 
MWaflerftoff . - . . 52,69 53,32 n 
Methan, CH, . . . 35,67 36,11 n 
Waller -. -. . ». 121 — n 


100,00 100,00 Bolumprocent. 
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Ein ſolches Gas hat etwa die halbe Leuchtkraft von gutem Leuchtgafe aus 
Retorten, und kann mit entfprechend großen Brennern ganz gut zur Beleuch⸗ 
tung benugt werden. In Weftfalen verwendet man e8 weſentlich zur Heizung 
der Dampfkeffel, zugleich mit der Abhite aus den Negeneratoren, deren Luft 
noch mit 420° in den Schornftein entweicht. 


Der Theer und das Gaswaſſer werden durch Abfigen in großen Behältern 
geihteden. Wenn das Gaswaſſer nicht concentrirt genug zum Verkauf ober 
zur Deftillation ift, fo wird ed immer wieder in den Gaswaſchern verwendet, 
bis e8 anf 3 bis 31/,0 Beanme — 1,7 bis 1,8 Proc. NH, angereichert ift. 
Weſtfäliſche Kohle giebt etwa 14 Proc. Gaswaſſer von 39 B. — 1t ſchwefel⸗ 
faures Ammoniak auf 100 t Irodene Kohle. Im Saarbrüdener Reviere befommt 
men nur 0,7 bi8 0,8 Proc., in Niederichlefien 0,8 bis 0,9 Proc., in Ober: 
ichlejien 1,3 bis 1,7 Proc. fchwefelfaures Ammoniak vom Gewicht ber Kohle. 

Das Ausbringen an Theer ift jehr verfchieden nach der Beichaffenheit der 
Kohle und der Art der Kühlung; es ſchwankt etwa von 2 bis 31/,t auf 100t 
Kohle. Folgende Analyfen wurden im April 1886 von Theer aus berfelben 
Kohle gemacht, welche einmal (A) in einer Gasfabrik in gewöhnlichen Retorten, 
ein anderes Mal (B) in Otto’fchen Kolsöfen deftillirt worden war. 


A. B. 

Gastheer Zechentheer 
Waſſer...229 2,2 
Leichtöl bis 200. . . 40 3,4 
Anilindenol . . . . 0,92 1,1 
Auflöfungsnapfta . . 0,20 0,32 
Kreofotöll . . 2.86 14,5 
Koh Naphtalin . . . 74 6,7 
Anthracnöl . . . . 174 27,3 
Kein-Anthracn . . . 0,60 0,70 
DB... 584 44,4 
Kohlenſtoff . . . 15—25 5—8 


Die Koften der Theer- und Ammonialgewinnung find nicht erheblich. Sie 
beitehen im Wejentlichen aus den Koften für das Pumpen der ziemlid) bedeu⸗ 
den Menge von Kühlwaſſer und des Ammoniakwaflers; Arbeitslohn und Repa⸗ 
raturen find unbedeutend. 

Folgende Angaben über die Koften der Erbauung und des Betriebes von 
UttosRegenerativöfen find uns von Here Dr.Dtto felbft mitgetheilt worden. 
Tie Baukoſten vartiren natürlich fehr nach der Localität. Durchſchnittlich kann 
man fie — 3050 ME. pro Ofen für dieſe felbft, und 6000 Mt. pro Dfen 
für die Condenfation incl. Gasbehälter, Feldmann ’ichem Deftillationsapparat, 
Mafchiuen, Bumpen und Exhauftoren in duplo, und mafliven Gebäuden ans 
nehmen. Kine Batterie von 60 Defen verfofte in einem halben Jahre 3073 
Bagenladungen Kohle 3 10t und ergab daraus: 
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Preis pro 100 kg 
915245 kg Theer (ca. 3 Proc) . . - . Mi. 2,30 — Mt. 21 050,63 
313446 „ ſchwefelſ. Ammoniak (1,02 Proc.) „ 23,00 = „ 72092,58 
Me. 93 143,21 
Hiervon geht ab: 
Preiß pro 100 kg 
Schwefelſäure 313 446 hs du ME. 3,80 —= Mi. 11 910,95 


Löhne . .. . .. »„ 9326,26 

Gehalte. 5 2336,97 
Diverfe Materialien . . . 00m. 2571,50 Mi. 26 745,68 

Bleibt für ſechs Monate ein Gewinn bi Theer und 
Ammoniak von . . . .. Mt. 66397,52 


Desgl. für zwölf Monate bitte 0. 2.9 .132795,06 


Alſo pro Ofen wurden jährlich 1020t Rolle verfoft und pro Tonne 
Kohle ein Gewinn von ME. 2,16 fir Theer und Ammoniak gemacht. 


Wir haben weiter oben bereits erwähnt, daß die Idee der Vereinigung 
Siemens'ſcher Regeneratoren mit Coppee-Defen Th. v. Bauer zukommt. 
Die weitere Entwidelung des Syſtems, wie fie im Vorſtehenden bejchrieben 
worden ift, ift das Berdienft E. Otto's. 

Bon Th. v. Bauer felbft ift das Syftem in ganz anderer Weife, mit 
Berlafjung des Coppée⸗Ofens, ausgebildet worden, namentlich weil die Otto'⸗ 
ſchen Eonftructionen der großen Anlageloften wegen fid) nur für gut badende, 
viel Theer und Ammoniaf gebende Kohlen eignen. Dies führte Bauer zu 
der Conftruction von billigeren Defen, nach dem verticalen PBrincip, aber mit 
bogenförmiger, die Entleerung erleichternder Sohle (D. R.-B. Nr. 28530 und 
Aufäße). Bon diefen Defen find feit 1884 mehrere hundert Stitf erbaut 
worden, 3. B. in Creuzot, wo 50 Proc. Anthracit mit 50 Proc. Badkohle von 
St. Etienne verarbeitet werden, während man früher nur 20 Proc. Anthracit 
zufegen konnte. Weiterhin hat Bauer dann diefes Princip in freisförmig 
geftellten Dfenbatterien ausgebildet, in drei Typen, nämlid) liegenden Defen 
für Fettkohlen, halb liegenden für Halbfette Kohlen und ftehenden Defen für 
wenig badende Kohlen ?). 

Die Idee war dabei die, nicht bloß Kohlen verfchiedener Qualität zu ver 
arbeiten, jondern aud) die Gewinnung von Theer und Ammoniak jeder Zeit 
nach Belieben ein und ausjchalten zu können, wodurch man zugleich die theure 
Anlage von doppelten Einrichtungen, bie jonft zur Vermeidung von Betriebe 
ftörungen ftattfindet, umgehen fanı. Mean kann daher bei wenig badenden 
Kohlen die Nebenproducte, wenn man will, nur in der erften Periode der 
Arbeit aufſammeln, wo fte viel reichlicher al8 im fpäteren Stadium auftreten. 

Bon ähnlichen Gefichtspunften wie TH. von Bauer geht uh J.W. Nein: 
haus?) bei feinem Koksofenſyſtem (D. RP. Nr. 94016 vom 19. Januar 


1) Glaſer's Annalen 1887, 21, Nr. 245. — *) Ber. des Aachener Bez. : Ber. 
deuticher Ingenieure über die Verſammlung vom 2. Febr. 1898 in Aachen. 
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1897) aus; gleichzeitig vermeidet er durch geeignete Wärmeeinfuhr und Vers 
theilung das Ungarbfeiben der Kofskuchenköpfe vollftändig. 

Zu diefem Zwecke liegt bie erfte Zunge des Heizcanales (fiehe Fig. 13) 
bei den Verbrenmungspunften a auf beiden Seiten des Ofens nur 200 mm 
von der Kopfwand entfernt, während die übrigen Zungen 550 mm von ein 
ander entfernt liegen. Es wird hierdurch bewirkt, daß die Feuergaſe, che fie 
in die Pängswand eintreten, zunächft den äußerften Kopf der Wand beſtreichen 
und diefen ſcharf Heizen. 

Mit Riüdfiht auf die an den Köpfen der Defen flatthabende Wärme 
ausſtrahlung ift durch die Verengerung des Zuges an jener Stelle der Tempe 


Big. 12. 


raturunterſchied ausgeglichen, jo daß nach erfolgter Ausftrahlung die teftirende 
Wärme immer nod) der in der Mitte des Ofens herrfchenden Wärme gleich) 
iſt. Außer der Vermeidung der Kofsfuchenköpfe wird hierdurch auch noch eine 
volfändig gleihmäßige Dehnung der ganzen Ofenwand bedingt, wodurch die 
Haltbarkeit, fowie das Dichtbleiben der Defen bedeutend erhöht wird. Dem 
Dfen Spftem Neinhaus wird ferner nachgerühmt, daß er längere Zeit als 
gewöhnlicher Dfen, d. h. ohne Gewinnung der Nebenprobucte arbeiten kann, 
ohne dadurch fur die Zwecke der legteren untauglic zu werden. Da die Zus 
führung von Gas und Luft bei jeder Berbrennungsfanmer eines Dfens genau 
tegulichar it, fo iſt größtmöglichfte Ausnugung der Abhige durch Abgabe an 
Dampfteffelanlagen zc. garantirt. 

Bei faſt allen Kofsöfen mit ſenkrechten Wandcanälen läßt die Heizung 
der oberen Wandpartie, und demgemäß bie Leiftung der Oefen noch jehr viel 
zu wünfchen übrig. Der obere Theil der Kohlenfüllung erhält weniger Wärme 
als der untere; der Kols wird folglich oben weniger gut und die Garungszeit 
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ift länger al8 unten. Die Ofenleiftung fällt alfo nicht nur qualitativ geringer 
aus, fondern auc) quantitativ, und zwar ift die Mlinderleiftung des Ofens um 
fo größer, je mehr die Garungszeiten in dem unteren und oberen Ofenraume 
differiren. Um auch dieſem Uebelftande abzuhelfen, ift bei dem Neinhaus- 
Dfen die Heizung nur von oben angeordnet; die Heizgasvertheilungsfeitung 
liegt alfo oberhalb der Defen und das Heisgas, ſowie auch die vorgewärmte 
Berbrennungsluft werden den verfchiedenen Brennerlammern durch Düfen- 
rohre zugeführt. (Vergl. Hierzu die Nachtheile der Röhrenanorbnung fiber 
den Oefen, fowie die Beheizung derſelben von oben, welche Hilgenftod 
[S. 84] hervorhebt.) 

Die Verbrennungsluft wird durch den Kamin angefaugt und ijt, wie das 
Heiggas jelbft, bei jeder Kammer durch einen Hahn regulirbar. Die ganze 
Berbrennung ift daher in allen Theilen des Dfens vermittelft de8 Orſat'ſchen 
Apparates genau zu reguliren. 


II. Sheergewinnungsöfen nah dem modificirten 
Carvèes-Syſtem. 


In dem einleitenden Theile dieſes Capitels haben wir von den früheren 
Stadien dieſes Verfahrens geſprochen, nämlich von den Oefen von Knab, 
Carves, Pauwells-Dubochet und Pernolet. Seitdem erſt durch 
A. Smith, dann durch H. Simon u. X. die Aufmerkfanifeit auf den zweifel⸗ 
Iofen Erfolg der Carvas-Defen gelenkt worden ift, find eine ganze Menge 
„modificirter* Defen dieſes Syftems aufgetaucht, wie die von Hüſſener, von 
Carvès felbit (da8 „Simon: GCarves“ »Eyftem), Ruppert, Semet 
& Solvay, Seibel, der Gottesberger Kohlen- und Koksgeſellſchaft rc. 
(vergl. Verzeichniß ©. 69). | 

Die meiften diefer neuen Conftructionen haben nur bejchränften Erfolg 
gehabt und wir werden daher nur jene Defen bejchreiben, welche weitere Ber» 
breitung gefunden haben, nämlich den von A. Hüffener, den von Simon» 
Carvs, beide beruhend auf vorgängiger Erhigung der Verbrennungsluft, 
fowie den nenerdings zu immer größerer Anwendung gelangenden Semet⸗ 
Solvay-Dfen. 

Die Carvès-Oefen find 1883 durch die Einführung von Regenera- 
toren !) bedeutend verbefjert worden und wir beichränfen uns hier auf die Be- 
ſchreibung diefer neuen Conftruction. Fig. 14 bis 18 zeigen diefe Einrichtung. 
Fig. 14 ift ein Längsfchnitt durch einen Verkokungsraum und Querſchnitt 
durch die äußeren Luft- und Rauchcanäle nad) der Linie aß, Fig. 16 
(a. ©. 93). Fig. 15 (a. ©. 92) ift ein Längsfchnitt durch die Scheidewand 
der Defen nad) der Linie 96, ig. 16. Fig. 16 ift ein in verfchiedenen Höhen 





I) Batentirt von 9. Simon, al& Mittheilung von François Garves, 
Engl. P. 554, 1883. Die im Tert gegebenen Abbildungen ftammen theil® auß der 
Patentbeſchreibung, theild von unpublicirten Detailzeichnungen, weldhe wir der Güte 
des Herrn Henry Simon verbanlen. 








Modificirle Garves-Defen. 
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geführter Horigontalfchnitt der Defen und Züge, Fig. 17 (a. f. ©.) theils Vorder⸗ 
anſicht, theils Querſchniti, Fig. 18 (a. f. ©.) ein Horizontalſchnitt der Rauch- 
und Luftcanäle in Heinerem Maßftabe. Man bemerke die Berfofungsräume AA 


Big. 16. 
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(45 bis 50cm weit), die Feuerung B mit dem Zugcanal C, welcher von da 
nad; dem anderen Ofenende führt, wo er feitlich in den in der Seitenmauer des 
Dfens angebrachten Canal C, einmündet. Bon hier geht es aufwärts nad 


Big. 17. 


dem oberen Theil der Dauer, dann abwärts 
im Ziczad und nun in dem gefchleiften Canal 
C; in die äußeren Raudjanäle C‚ C.. Wie 
man aus dem Grundriß Fig. 18 fieht, er- 
ſtreden ſich diefe Candle entlang der ganzen 
Dfenbatterie, indem jeder Canal an einen 
Ende geſchloſſen ift und am anderen Ende 
mit den Kaminen DD, communicirt. Die 
Ganäle C, communiciren abwechſelnd mit den 
Ganälen Cʒ und C,, fo zwar, daß die Ber- 
brennungsgafe ber einen Hälfte der Defen in 
den Canal Oz, und diejenigen ber anderen 
Hälfte in den Canal CO, abziehen, und daß 
der Abfluß der Gafe nad) den Kaminen DD, 
a beiden Canäfen in entgegengefegter Rich-⸗ 
tung geſchieht. Ein Lufteanal Z erftredt ſich 
zuerſt entlang der äußeren Geite von C,, geht 
dann bei Z, zwifchen den beiden Rauchcanälen, 
tehrt um und geht bei Z, entlang der anderen 
Seite von Oz. Bon hier zweigen fi von 
dem Luftcanale Seitencanäle Ey nad) jeder 
BVerkotungsfammer ab und gehen unter C 
hindurch bis zu der Feuerung B, mit ber fic 
durch die Deffnungen Z, E, communiciren. 


su vig 
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Man fieht mithin, daß die atmofphärifche Ruft, welche in den Canal F 
bei E, eintritt, in diefem in Berührung mit den heißen Wänden von C, und 
C; fortftreichen und fchließlich durch E, gehen muß, um dann ftarf erhigt durch 
die Sweigcanäle E, in die Feuerungen der einzelnen Defen einzutreten, wo fie 
zur Verbrennung des Heizgafes dient. In manchen Fällen unterhält man die 
Verbrennung des Gaſes durch ein Kleines Feuer auf dem Rofte in B. In E 
reicht die Luft in der zu dem Gasftrome in C, entgegengefegten Richtung, und 
im E, entgegengefegt zu dem Gasſtrome in O;, fo daß in beiden Fällen die 
falte Zuft in Berührung mit den am meiften abgefühlten Theilen des Ranch⸗ 
canal8 fommt und die Wärmeabgabe in wirkfamfter Form erfolgt. Da die 
Luft jchon bei ihrer Paffage dur) HE, bedeutend erhigt wird, fo kann fie bei 
ihrer Baffage durch E,, weldher Canal ein wenig in Berührung mit dem Ofen» 
mauerwerk kommt, feine merfliche Menge Wärme daraus abforbiren, und ſelbſt 
dieje Heine Abjorption fann man ganz vermeiden, wenn man die Canäle fo 
anorbnet, daß fie mit dem Ofenmauerwerk nur bei ihrer Einmündung in Ber 
rüßrung kommen. 

Die heiße Luft tritt in die Feuerung durch die Deffnungen E, und FE, 
ein, welche legtere ganz nahe an der Einmündung F fiir das Heizgas ift, das 
durch das Rohr F, zuftrömt, während die Deffnung Z, dazu dient, um nad) 
Bedürfniß dem Heinen Feuer auf dem Rofte Luft zuzuführen. Der Heißluft 
canal wird am beften in der Stirnwand der Defen hinauf geführt, wie es bei 
E; gezeigt ift, um bei Z, oder an einem anderen paffenden Punkte mit dem 
oberen Theile bed Zuges C, zu conımuniciren, fo daß ein Theil der dort eins 
tretenden heißen Luft die Verbrennung von etwa noch vorhandenen unvollftändig 
verbrannten Gafen bewirken kann. Die von den Defen abdeftillirenden brenn« 
baren Safe entweichen durch G@ und werden durch paffende Röhren zu irgend 
einem der bekannten Apparate zur Condenfation und Entfernung von Theer 
und Ammoniaf geführt. Das ridftändige Gas wird danır ganz oder theilweife 
ur Heizung der Kolsöfen verwendet, zu welchem Zwecke man es entweder 
durch das Rohr Fi, und das Mundſtück F direct in die Feuerung B einführen 
fan, oder man wärmt e8 zuerft vor durch Paſſage durch ein in oder dicht bet 
den Zügen C, CO; belegenes Rohr. Da jedoch die Menge des Heizgajes nur 
Kein it im Verhältniß zu der der Berbrennungstuft, fo tft in den meiften Fällen 
der durch feine Vorwärmung erzielte Bortheil nicht groß genug, um die weiteren 
Koften und größere Complication eines Erhigungsapparates dafür zu vecht- 
fertigen. 

Wie man aus Fig. 18 fieht, kann man die Rauchgafe, ehe fie durch die 
Kamine D entweichen, erft durch die Züge H von Dampfleffeln, Verdampfungs⸗ 
pfannen u. f. w. gehen laſſen, um die Abhige noch befier auszunugen. 

Das Batent fchließt noch eine andere Modification ein, wobei nur ein 
äußerer Rauchcanal vorhanden ift, in welchen alle Canäle der einzelnen Defen 
einmünden, nnd auf deflen beiden Seiten Ruftcanäle fo angeordnet find, daß die 
äußere Luft in entgegengefetter Richtung zu dem Strome der Rauchgaje ftreicht. 
Bei einer weiteren Mobification find feine bejonderen Yuft- und Rauchcanäle 
vorhanden, fondern biefelben Kanäle dienen abwechfelnd zur Aufnahme der Hige 
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von den Rauchgaſen und zur Abgabe derjelben an die Speifeluft, ähnlich wie 
in den (von Hoffmann u. Dtto für die Coppse-Defen angemendeten) 
Siemend-Regeneratoren. 

Der Erfinder legt befondered Gewicht darauf, daß er die Regenerator: 
canäle außerhalb der Defen angelegt hat, nicht in den Wänden der letzteren, 
weil im legteren Yalle den Defen zu viel Hige entzogen wird und ihre Tem⸗ 
peratur unter die für die vichtige Verfofungsarbeit paflende Höhe kommt. 

Aus einem neueren Vortrage von H. Simon!) erhellt, daß jetzt in 
England drei Anlagen von beziehungsweije 50, 35 und 25 Defen nad) dem 
Simon-Carv2s-Syfteme mit Regeneratoren in Arbeit ftehen. Die Defen 


zu Bear Part, welde 30cm länger als die in Croof find, nchmen 


41/, Tonnen Kohlen auf und brauchen dafiir etwas mehr ald 48 Stunden, 
wegen der unregelmäßigen Arbeit über Nacht und Sonntage. Simon be 
hauptet, daß diefe Defen folider als die Coppée'ſchen feien, deren äußerft dünne 
Wände bei der ertremen Hige leicht durchbrennen können, ohne daß man fie 
unterfuchen könnte; ferner, daß es zu jchwer fei, den heißen Gasſtrom gleich 
mäßig über alle die kleinen Canäle des Coppée-Syſtems zu vertheilen, und 
daß die Safe bei der Paſſage durd) eine Canallänge von 2m [e8 find dod) 
viel mehr, einmal auf, einmal ab und am ganzen Boden hin] nicht Zeit Haben, 
ihre Hite abzugeben, während beim Carve8-Dfen da8 Gas 30 m lang in 
einen ungetheilten Canal ftreiht. Daher hätten die Regeneratoren bei dem 
erfteren Syſtem viel mehr Arbeit al8 bei dein legteren. Schließlich wird betont, 
daß ein continuirlicher Regenerivungsproceß gleichförmigere Refultate als ein 
jolcher, der mit dem Wechſel der Regeneratoren fteigt und fällt, ergeben müſſe. 
Der Koks aus den neuen Defen werde zu höherem Preife als irgend ein 
anderer fir Kupolöfen verkauft; in Bezug auf Hohöfen beftehe in England 
noch ein gewilles Borurtheil, weldyes in Frankreich, Deutfchland und Belgien 
ganz aufgehört Habe. Die Kondenfationseinridhtung fei fehr einfach, aber jo 
wirffan, wie man e8 nur wünfchen könne. Ein Verſuch, die rotirenden Er- 
bauftoren durch Körting’fche Injectoren zu erfegen, fei fehlgefchlagen. 

Aus weiteren, und von Herrn Simon direct zugekommenen Angaben 
erhellt, daß das Ausbringen an Koks ctwa 77 Proc. in Durham, 69 Proc. 
in Accrington und 62 Proc. in Staffordfhire ift. Das Ausbringen an 
Ammoniaf, ausgedrüdt als Sulfat, ift 1 bis 11/, Proc. bei nordenglifcher, 
und 2 Proc. bei Staffordihire-Kohle. Das Ausbringen an Theer ſchwankt 
von 3 bis 4 Proc.; fein fpecififches Gewicht ift durchfchnittlih 1,1, und er ift 
jedem anderen bei hoher Temperatur erzeugten Theer an Dualität gleich— 
fommend. Die Luft wird in dem Negenerator etwa auf 430 bis 480° erhigt; 
in den Ofenzligen herricht etwa folgende Temperatur: im oberften Zuge C, 
(Sig. 15 und 17) ift fie 1130 bis 1180°; im zweiten Zuge, wo mehr Luft 
zutritt, 1260 bis 1278°; im dritten Zuge 1100 bis 1120°; in dem unterften 
Seitenzuge 1125 bi8 11309; in den Sohlcanälen C 1540 bi8 1565°%. Im 
oberften Zugcanal ſchmilzt Kupfer, und im Sohlcanal Eifen. Im einigen der 
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Candle laſſen ſich nur die beften Dinasziegel anwenden, weil nichts Anderes 
der ungeheuren Hige Widerftand leiſtet. Die Verteilung der Hige in den 
Seitenwänden ift ſehr gleichmäßig, jo daß der Verkokungsraum völlig ausgenugt 
wird. Die Kohle wird beinahe bis zum Scheitel des Gewölbes eingefitllt und 
bis zu deu Thüren abgeebnet, während bei anderen, die Hige nicht jo gut vers 
theilenden Defen ein Theil des Raumes, welder den Thüren zumächft liegt, 
nicht zum Berfofen benugt werden kann. Wegen ber großen Einfachheit der 
Eonftruction follen die Erbauungstoften biefer Defen, ſowie die Unterhaltungs 
koften ſehr mäßige fein. 

Eine andere Mobification des Carvds-Dfens, ebenfalls mit Luftheizung, 
ift von A. Hüffener conftruirt (D. R.⸗P. 16923 u. 20196) und e& 
find 100 folder Defen in Weftfalen erbaut worden. Fig. 19 (a. v. ©.), ig. 20 
und Fig. 21 zeigen diefe Defen. Ihre Dimenfionen find 9m x 0,575 

Big. 20, 


(im Mittel, etwas coniſch) x 1,800m. Ihr nugbarer Raum ift 88 Proc. 
des Geſamnitraumes und faßt 51/; 6 fein gefiebter, trodener Kokskohlen. Die 
Beſchickung gefchieht durch vier FuNöffnungen %%; die Stirnenden find durd) 
Angeltgiren geſchloſſen; die Entleerung geſchieht durch die gewöhnliche Preße 
maſchine. Die Stirnen der zwiſchen je zwei Defen befindlichen Wände find 
mit gemauerten Pfeilern t abgeftrebt, welche zugleid, die Canäle vor dem Ein- 
dringen atmofphärifcher Luft ſchüutzen. Die Gafe werden aus dem Gasfang m 
mittelft eines Erhauſtors in die Condenfations- und Waſchapparate abgefaugt 
und in die Defen duch das Rohr A über der Roftfeuerung g gebritdt, wo fie 
ſich entzünden. Die Flamme zieht fid) um den Sohleanalſcheider g herum, 
fteigt zum oberften Canal 7 auf und geht abwärts durch die beiden anderen 
Horizontalcanäfe 72 und ben Fuchs r in den Hauptcanal s. Die Mündung 
des Gaseinlaßrohres A ift ein ringförmiges Doppelrohr, ähnlich dem Bunfen’- 
{hen Brenner. Durch) das innere Rohr ftrömt Luft, durd) das Ringftid Gas; 
beide treten gleichzeitig in g ein. Auf dem fangen Wege, welchen die Ber- 
brennungsprobucte bis zum Abhigcanal zuruckzulegen Haben (über 30 m), fühlten 
fie ſich zu ſehr ab und die Defen gingen nicht heiß genug, während die Sohle 
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ſchmolz. Um dies zu vermeiden, führte Hüffener (um diefelbe Zeit, al 
Carvas fein neues Patent, ©. 90, nahm) ebenfalls eine Borerwärmung der 
Luft ein, welche in den Canälen de auf etwa 300° ftattfindet; fie wird dann 
durch das Schäcjtchen f in dem Strebpfeiler t einmal durch 3 in den Roft- 
feuerungsraum 9, das andere Mal durch 5, im den oberen Wandcanal 2 geführt 
und an beiden Stellen mit Gas gemifht. Die Gasmifhung war auch ſo nicht 
volfommen; aber nad) Einführung weiterer Gaszuflihrungen u und %, konnte 
man die Roſthulfsfeuerungen außer Betrieb fegen und die Retorten mit Gas 


Big. 21. 


allein Heizen. (8 ſcheint ziemlich Mar, daß dieſe Urt der Feuerung nicht fo 
gänftig wie die von Otto wirkt, bei der noch eine Menge Gas für andere 
Zwede disponibel bleibt.) 


Die Bauloſten von 100 Hüffener-Defen zu Gelſenkirchen betrugen 


(madı der veröffentlichten Bilanz der Kohlendeſtillationsgeſellſchaft): 
Für Utenfilien . . - - Mt. 2689,33 


5 


” 


a 


Gebäude. - - - =» nm 113 225,38 
Maſchinen und Ei 

tele... 416624,48 
Eiſenbahn . - 2 38193,48 
Brunnen u. Bafferteih . „ 30 953,60 





Mt. 601686,22— 6016,88 pro Ofen 
Roöifen >» 22. m 32647551 3264,75 5, „ 
Grund und Boden * ». 105655,15—= 1050,55 „ 





Mt. 1033 816,88 10 338,16 pro Ofen 
8 
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Die Oefen werden alle 60 Stunden mit je -51/, t bitumindfer Kolskohlen 
beſchickt, was pro Jahr 700 t oder etwa 2/, bes Betrages. der D ttordefen 
ausmacht. Das Ausbringen iſt nach Hüffener!): 


Aus Gaskohle Aus fetter Kokskohle 


Stückkols...61,70 75,00 Proc. 
Kleinkoks... 383,50 0,80 „5 
She. 2» 22229 120 „ 
Theer . . . 272: 2.277 ., 
Schwefelſaures Ammoniake 0,924 110 „ 


Das Ammoniakwafler hat durchjchnittlich 31/, 0 Beaumd — 1,655 Proc. 
NH;. Der Theer ift fehr bünnflüffig; fein fpecififches Gewicht differirt nur 
wenig von demjenigen des Gaswaſſers. Nach einer Analyfe von Dr. Greiff 
(November 1882) giebt derfelbe: 


59,83 Proc. Deftilat, 0,59 Proc. Benzol, 80 bis 100°. 
39,51 „ Bed, 049 „ 100, 1400, 
1,66 „ Berluft, 0,39 ,„  Auflöjungsnaphta, 
1,37 „ reines Phenol, 
0,95 , Reinanthracen. 

Das Ausbringen an Phenol und Anthracen wäre danadı viel höher als 
bei Gastheer, was doc) wohl der Beftätigung durch die wirkliche Praris bedarf. 

Neben den beiden, in Vorſtehendem befchriebenen Ofenfuftemen hat auch 
der Kofsofen nach der Konftruction von Semet-Solvay, welcher gleichfalls 
auf die Idee von Carvôs zurüdgreift, jo wefentliche Fortſchritte gemacht, 
daß dieſes Syftem heute beſonders in Belgien, Frankreich und Nordamerita 
ausgedehnte Anwendung gefunden hat und fi) in jüngfter Zeit auch im rheiniſch⸗ 
weftfälifchen Induftriegebiete einzublirgern beginnt. Wir geben nachftehend eine 
Beichreibung des Dfens, wie er in den Kokswerken der Gruben Havrs bei 
Mons betrieben wird und die wir im Wefentlichen einer Mittheilung von Ch. 
Demanet?), dem Director. jener Werke, entnehmen. 

Der Ofen (Fig. 22) befigt eine Länge von 9,0 m bei einer Höhe von 
1,7 m; die Sohlbreite beträgt auf der Seite der Entleerungsvorrichtungen für 
Kos 0, 38m und verjlingt ſich nach der entgegengefegten Seite auf 0,36 m. 
Die Heizcaniäle, in welchen die Verbrennung der Gafe ftattfindet, find unab⸗ 
hängig von den Zwiſchenwänden a der Defen ausgeführt und können daher 
leicht ausgewechjelt werben, ohne daß das. Mauerwerk des Ofens felbft dabei 
in Mitleidenfchaft gezogen wird. Sie werben von dünnwandigen, retorten- 
artigen Theilftitden (jiehe Fig. 23) gebildet, die durch je einen Falz in einander 
gepaßt werben fünnen, jo daß die Fugen einen dichten Abfchluß erhalten. Man 
erreicht auf diefe Weife eine fehr Fräftige und doch zugleich nadı dem Innern 
des Ofens dunnwandige Conftruction, welche eine fehr vollfommene Ausunkung 
der Hige ermöglicht, wodurch andererfeitö wieder eine rafche Garung und folglich 


1) Stahl und Eiſen 1883, ©. 405. — 9) Broſchüre zur Pariſer Weltausſtellung 
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eine erhögte Leiftungsfähigkeit der Defen gewährleiftet wird. Zugleich wird 
durch diefe Conftruction die Communication der Gafe zwilchen dem Innern 


"Big. 2. 
> Längenschnitt. 


der Defen und den Heizcanälen auf ein Si. 28. 
Minimum reducirt, woburd auch bie 
Ausbeute an werthvollen Nebenprobucten Querschnitt x-Y. 
weſentlich echöht wird 

Bon dieſen retortenartigen Einfägen 
für die Heizcanäle hat man zwei For ⸗ 
men im Gebrauch; die einen befigen 
mur drei flächen, während bie weite 
Flähe vom Mauerwerk der Zwifchen- 
wand gebildet wird. Die anderen 
(819. 24) Haben vier Flächen und ſchuben 
daher die Zwiſchenwände vor ber diree⸗ 
ten Einwirkung der Hige, doch find fie 
theurer herzuſtellen. Welcher dieſer 
beiden Formen endgültig der Vorzug 
gebührt, muß die Erfahrung fehren. 
Die Zwiſchenwande a der einzelnen Abtheilungen der 
Tfenbatterien werben in einer Wandſtärke von zwei 
Badſteinen ausgeführt, während die Wandftärke ber 
tetortenartigen Heizcanäle nur 0,06 bis 0,07 m 
beträgt. 

Zur Erzielung größtmöglichfter Ausnugung und 
geihmäßigfter Bertheilung der Wärme in allen 
Theilen des Ofens ift die Wandſtärke der Deden« 
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gewölbe auf 1,20 m Stärke gebracht worden und es find außerdem fänımtliche 
gußeiferne Thüren vor der Abkühlung nad) außen durd) doppelte Blechthürren 
geſchützt. Durch eine veränderte Zufuhr, reſp. Circulation der Heizgafe Hat 
man die Heinen Yenerungen unter der Dfenfohle, welche feither ein unerläß- 
liches Zubehör für Kolsöfen zur Berarbeitung magerer Kohle waren, ganz 
fortlaffen fünnen; man läßt jest die Gafe in umgekehrter Richtung von oben 
nad) unten abfteigen, was entjchieben rationeller iſt. Aus Fig. 22 ift der Weg, 
den die Heizgafe nehmen, erjichtlih. Ein Theil derfelben tritt auf der Seite 
des Dfens, auf welcher fich die Ausladenorrichtung befindet, in die obere Reihe 
der Heizcanäle und finkt bis zum Heizcanal unter der Ofenfohle, indem er nad) 
einander bie mittlere und die untere Reihe der Seitencanäle durchftreicht. Eine 
zweite Öaszufuhr erfolgt auf der entgegengefeßten Seite des Ofens im bie 
mittleren Heizcanäle; durd) diefe Anordnung wird die Bildung exrplofiver 
Gemiſche in den Heizcanälen vermieden und die Hite im allen Theilen des 
Ofens gleichmäßig vertheilt. 

Die zur Verbrennung ber Safe erforderliche Luft, deren Zufuhr durch 
den Kamin beforgt wird, wird in einem unter der heißen Dfenfohle gelagerten 
Windcanal auf 200 bis 3000. vorgeheizt, bevor fie an der Stelle, an welcher 
die erfte Einftrömung des Gaſes erfolgt, in die Canäle eingeführt wird. Man 
erreicht dadurch eine fo vollfommene Verbrennung der Safe und erzielt eine fo 
intenfive Hige, daß man troß der Abſchaffung der erwähnten Heinen Feuerungen 
zur Heizung der Koksöfen nur mehr die Hälfte des durch die Deitillatiom der. 
Kohle erzeugten Gaſes verbraudjt, trogdem die verwendete Kohle nur etwa 
16 bis 17 Broc. flüchtiger Beſtandtheile enthält. Die andere Hälfte des 
Gaſes wird direct unter die Dampfkeſſel geführt, oder in die Luft entweichen ge⸗ 
laſſen, wenn legtere den Marimaldanıpfdrud erreicht haben. Die erzeugte Dampf: 
menge ift weit größer als der Bedarf des Werkes und wird zum Theil an eine 
benachbarte Fabrik abgegeben, welche ſich mit der Verarbeitung des Ammoniak⸗ 
waſſers und mit der Herftellung von Alkali beſchäftigt. Der Grad der Aus 
nugung der Gaſe läßt ſich einigermaßen beurtheilen, wenn man bebenft, daß 
von den aus der Kohle verflüchtigten Producten an Wafler 4,5 Proc., an Theer 
1,5 Proc. alfo zufammen 6 Proc. condenfirt werden, bevor biejelben in den 
Heizcanälen zur Verbrennung gelangen; e8 bleiben ſonach zur Beheizung der 
Defen nur noch 10 bis 11 Proc. derfelben und davon genügt thatſächlich 
die Hälfte, 

Natürlich ift es zur Erzielung eines derartigen Reſultats abſolut erfor- 
derlich, daß der Zutritt der Luft in die Deftillationdräume der Defen forgfam 
vermieden wird. Aus diefem Grunde find ſämmtliche Thüren an den Yugen 
mit einem Asbeſtfutter verjehen und ſämmtliche Verſchlüſſe an Füll- und Gud⸗ 
löchern 2c. durd) Abdrehen der Flächen fo forgfältig bearbeitet, daß fie mit 
Hilfe der Federn fo dicht fchließen, daß ein Lutiren derfelben mit Xehm, welcher 
befanntlich immer ein unzuverläffiges Mittel ift, überflitifig wird. Thatſächlich 
zeigt daher auch der gewonnene Koks beim Austritt aus dem Ofen feine Spur 
von Berbrennung, wodurd) die Dichtigkeit des Dfens am beften dargethan wird. 

Die Vertheilung des Gaſes in die Heizcanäle erfolgt unter gleichem Drud 
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und durch Röhren von abfolut gleichem Duerfchnitt, jo daß fänuntlichen Defen 
die gleiche Gasmenge zugeführt wird; die Hegifter zwifchen jedem Ofen und 
dem gemeinjamen Fuchs können fo gezogen werden, daß auch der Zug ſich 
gleichmäßig auf alle Defen vertheilt. So wird alfo fchließlid der Betrieb der 
jämmtlichen Defen in einfachfter Weife durch Regulirung des Schieber am 
Kamin geregelt und es ift bemerkenswerth, daß bie Temperatur der abziehenden 
Heizgaſe beim Eintritt in denfelben faum 200°. beträgt. 

Die Anlage der Grube Havrs befteht aus vier Batterien A von je 25 
Oefen (Fig. 25), deren jede täglich 100 bis 110 t Kohle verarbeitet. Die 


Fig. 26, 





Abhitze der fäntmtlichen Defen wird burd) unterirdifche Züge 3 B unter die 
Dampfkeſſel C geleitet, wo die Rauchgaſe ihre Wärme zum größten Theil ab» 
geben, bevor fie durch die Kamine D ins Freie gelangen. Jede Ofengruppe 
heist auf diefe Weife zwei Dampffefjel von je 75 qm Heizfläche. Die Kanıine 
bejigen eine Höhe von je 25 Meter bei einem Durchmefier von 1,6 m. 

Die Entleerung gefchieht durd) zwei von einander unabhängige Auslade⸗ 
vorrichtungen I, welche durch eine ftationäre, mittelft der Dampfmaſchine I 
betriebene Winde von einem Ofen zum anderen transportirt werden fünnen. 

Die durch die Deftillation der Kohle erzeugten Safe und Dämpfe werden 
durch Erhauftoren Z abgefaugt und paffiren zuerft größere, auf dem Mauer- 
werk der Defen jelbft aufgeftellte Cammelgefäße, in welchen fie durch Wafler 
jo weit abgefüihlt werben, daß die Bildung von diem Theer und jomit das 
Auftreten von Berftopfungen auf dem ferneren Wege der Gafe vermieden wird. 
Bon diefen Sammelgefüßen aus werden fie durch die Condenfatoren K gefogen, 
um dann durch die Wäfcher MM in die Düfen der Defen gepreßt zu werden. 

Die Erhauftoren, nad) Syftem Beale, deren jeder eine Batterie von 25 
Defen entipricht, bewältigen je 35 000 cbm Gas in 24 Stunden und find fo 
eingerichtet, daß ihre Gefchwindigkeit dem Gange der Deftillation in den cin- 
zelnen Batterien angepaßt werben fann. 
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Die Wäſcher MM enthalten je 10 perforirte Blechböden. Ammoniakwaſſer 
und Theer werben zunächft in der Tagesproduction entiprechenden Behältern 
N gefammelt, um dann durch Pumpe O in Reſervoirs P geichafft zu werden, 
die in folcher Höhe aufgeftellt find, dag ihr Inhalt direct in die zum Verſandt 
beftimmten Cifternenwagen abgelaffen werben Tann. 

Der eigentliche Ofen, jedoch ohne die Apparate zur Gewinnung der Neben⸗ 
producte, koftet etwa 4600 Francs; leßtere ftellen fich per Ofen auf weitere 
1600 Francs, jo daß alfo die Geſammtkoſten fich per Ofen auf 6200 Francs 
belaufen. Trotz der um etwa ein Drittel Heineren Ladefähigkeit der Defen, 
gegenüber den alten Otto-Hoffmann>Defen, bedingt die kürzere Oarzeit der: 
jelben eine um mehr als 50 Proc. erhöhte Leiftungsfähigkeit. 

Auf Grund diefer Angaben kommt Demanet zu folgenden Betrachtungen 
über den wirthichaftlichen Werth des Syftems Semet-Solvay. Die Be 
ſchickung eines jeden Ofens beträgt 4 t Kohle, deren Garung im Mittel 22 
Stunden beanſprucht. Der Betrieb erfolgt continuirlid) Tag und Nacht, wo- 
durch auch die Gasentwidelung eine ſehr gleichmäßige if. Im Mittel Liefert 
eine Batterie von 25 Defen pro Tag aud) 25 einzelne Chargen Koks, und zwar 
in theoretischer Ausbeute. In Havroͤ⸗Ville arbeitet man mit Kohlen von 16 bis 
17 Proc. flüchtiger Beftandtheile und erzielt daraus an grobem Koks, der dem 
beften Schmelzkoks durchaus ebenbirtig ift, 81 bis 82 Proc. AS Neben- 
product erhält man 6 bis 7 kg ſchwefelſaures Ammoniak und 14 bis 15 kg 
Theer pro Tonne Kohle. Natürlich erfordert dieſes Ofenfyftem etwas mehr 
Koften für Arbeiter und Unterhaltung wie die Defen ohne Gewinnung ber 
Nebenproducte, trotzdem überfchreiten die Koften für Arbeitsföhne nicht 1,30 Fred. 
pro Tonne. Unter Berückſichtigung der Marktlage für beide Nebenproducte, 
fowie der Koften für die Verarbeitung der ſchwachen Ammoniafwäffer bedeuten 
diefe Diengen an Nebenproducten einen Gewinn von etwa 1,80 France pro 
Tonne Koks, wovon noch die Mehrkoſten fir Fabrikation und Unterhaltung 
gegenüber ben Defen ohne Gewinnung der Nebenproducte, die man auf 
0,30 Franc pro Tonne fchägen kann, in Abzug zu bringen find, fo daß ein 
Reinertrag von 1,50 Yrancs pro Tonne Koks bleibt, ein Werth, welcher bie 
Meehrausgaben fiir Einrichtung und Betrieb in etwas mehr al8 11/, Jahren 
deckt. Da nun ein guter Kolsofen ohne Gewinnung der Nebenproducte eine 
monatliche Kofsausbeute von 60 t Liefert und ungefähr 2000 Franecs koſtet, fo 
würde da8 Anlagecapital für eine monatliche Leiftung von 100 + bei diefem 
Syitem 3300 Franes betragen; beim Syftem Semet-Solvay betragen bieje 
Koften, wie wir gejehen haben, 6200 France, mithin für eine Monatsproduc⸗ 
tion von 100 t 2900 Franca mehr. Dieſe 100 t Koks bringen aber burd) 
die Gewinnung der Nebenprobucte nad) Abzug aller Betriebsunkoften monatlich 
150, jährlich 1800 Franc mehr ein, d.h. über 60 Proc. des Plus an Capital, 
das zu gleicher Production an Koks feftgelegt worden it. 

Nach Betriebsergebnifien, die an einer anderen Stelle, auf Zeche Phönir 
in Laari), mit Semet⸗-⸗Solvay-Oefen gemacht worden find, konnte man pro 


i) Chem. Ind. 1898, ©. 338. 
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fen jährlich 1643 t Kohlen in 1273 t Koks überführen und es betrugen die 
Ausbeuten pro Tonne trodener Kohle: 


Kl. 2 een. 775,0 kg 
her . . . 0. 0.2..100, 
ſchwefelſ. Ammoniak .... 7,6 „ 


Auch andiefer Anlage hat ſich beftätigt, daß die Semet-Solvay-Defen burd) 
die Dide ihres Ueberdeckungsmauerwerks, welches geradezu einen Wärmefpeicher 
bildet, es geftatten, die Kammern fiir die Entgafung der Sohle wefentlich 
wärmer zu halten, al8 dies bei Defen anderer Conftruction möglich if. Da 
die Defen jehr heiß gehen, vermögen fie ohne jegliche Verbindung mit Negenera- 
toren oder bejonderen Lufterhitzern noch Gemifche von 73 bi8 77 Proc. Fett: 
fohle mit 23 bis 27 Proc. Magerfohle in vorzüglice Koks umzuwandeln. 
Wegen des hohen Kohlenftoffgehaltes der Magerfohlen liefern die Defen einen 
hohen Procentfag an Koks, aber eine entfprechend niedrigere Ausbeute an Theer 
und Ammoniaf. 

Ein Vergleich der Betriebsergebnifje der Semet⸗Solvay⸗Oefen in 
Syracuſe (N.-D).) gegenüber denjenigen der alten Bienenkorböfen lieferte fol⸗ 
gendes Ergebniß !): 





Semet:Solvay | Bienentorb 





| 12 








Zahl der Defn . . 2 2200000 

Durdiänittlie Berlofungsvauerr . . . . . 20 Stv. 1, Std. 
Zahl der während 24 Std. entleerten Defen 14,4 

In 24 Stunden verbraudte Kohle . . 71688 kg 27 760. ke 


Menge der Erzeugniffe in 24 Stunden: 














nenne 67669 kg 17327 kg 

— Ammoniak........ 772 „ — 

Theer.. en 2651 „ — 

Ausbringen an 
Kotrk. . 80,7 Proc. 62,3 Proc. 
Schwefelſaurem Ammoniat. . -.. 2... | 1,075 „ — 
ÜDeen een 3,69 „ — 
Werth der Erzeugniffe in 24 Stunden: 

Kotk.. 402,70 Mt. 120,08 ME. 
Shweleljaureh Ammoniat . » . 2 20. 214,58 „ 
51 55; | 12272 „ — 
Geſammtwerth der in 24 Std, erzeugt. Producte 740,00 Mt. | 120,08 Mt. 
Werth der Producte in einem Tage. . - . | 61,65 ME. 10,00 Mt. 
Werth der Producte aus 1000 kg Rohe. 10,52 „ 419 „ 
Koften eines Dfend . » 2 2 2 2 2 220. 300,00 „ 1260,00 „ 
Dauer der Dein... . 200.00. 10 Jahre 5 Sabre 
Menge des in einem Ofen erzeugten Ko . | 17685 kg | 2957 k 
Ktoften eines Ofens pro 1000 kg Rols. . | 0,35 Mt. | 0,46 Mk. 


1) Wagner⸗Fiſcher's Jahresbericht 1896, S. 20. 
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Folgende Zufammenftellung der Betriebsergebniffe an verfchiedenen Diten 
mit diefen Defen giebt die Firma Solvay u. Eo.?): 








Flüchtige Beſtandtheile der Kohle 
jährliche Ge⸗ 







Ort der Aufftellung be: jährliche Yro- 
jammtproducs | duction eines 
tion int [fen in t 














| 
Havrs bei Mond .. .. | 1885 | 100 1250 
Rorthwich, Engl. . - . . | 1886 | 30 767 
Bhönir bei Rubhrort . . . | 1891 | 48 1198 
Ghliß bei Mond...» . | 1892 | 52 1173 
Syracufe, Ber.St.. . . . 1898 | 12 1275 
Gonillet bei Eharleroy . . | 1893 ı 75 1167 
Drocourt (Pas de Eal.). . | 1893 | 50 1480 
Slemalle bei Lüttich . . | 1898 1240 


Boi8 de Luc bei Mons. . 
Brymbo (Engl)... . - 


467 | | 569500 | 1206 


Gelegentlich einer Befprechung der Semet-Solvay- und Dtto-Hoff- 
mann⸗Koksöfen maht A. Hüffener?) die Bemerkung, daß an den erfteren 
die Wandwangendide der Heizcanäle auf 15 cm erhöht und der Zwilchenpfeiler 
aus Mauerwerk zwiichen den Heizcanäfen zweier benachbarter Defen fallen ge 
laſſen werben ſollte. Hüffener Hält im Gegenfage zu Lurmann?) diefe 
Zwifchenpfeiler ſowohl wie auch die Abdeckung des Ofenplanums nicht für 
Wärmefpeicher, fondern geradezu für Wärmefrefjer und „bie ganze Luft 
erhigung beim Kohlendeftillationsofen mit allem ihr anhängenden Ballafte“ für 
überflüſſig. Flr uns muß es dahin geftellt bleiben, welche der beiden Anfichten 
hervorragender Autoritäten zutreffend ift. 


Beihaffenheit des mit verfchiedenen Koksöfen erhaltenen Theers. 


Wir haben diefen Gegenftand ſchon mehrfach früher berührt (S. 74, 87 
und 100). Derfelbe ift am ausführlichften von Watfon Smith behandelt 
worden*). Hier können wir nur einen kurzen Auszug aus feinen Arbeiten 
eben. 

i Der Theer oder da8 Theeröl aus den Jameſon⸗Oefen bat ein fpecifi- 
jches Gewicht von 0,960 bis 0,994. Es enthält fein Benzol, ein wenig Toluol, 
etwas mehr Xylole. Der größte Theil befteht aus zwiſchen 2509 und 350° 
fiedenden Delen, augenfcheinfich von der Methanreihe, von geringem Werthe 
als Brennöl und aud) nur untergeordneten Werthe als Schmieröl. Aus den 





1) Stahl und Eifen 1895, ©. 673; Wagner:Fijcher'3 Jahresber. 1896, ©. 11. 
— 2) Stahl und Eijen 1892, Nr. 21. — ?) Ibid. 1892, ©. 186; Zeitiär. f. ang. 
Chemie. 1892, ©. 141. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 403 u. 495; 1884, 
p. 9 u. 64; 1885, p. 451. 
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höher fiedenden Delen (bis zu dem Punkte, wo in der Retorte Pech zurückbleibt) 
ſcheidet fi) ein wenig Paraffin vom Schmelzpuntte 58° ab. Durch Behand» 
lung des Rohöls mit Aebnatron ließen ſich viel Phenole ertrahiren, wobet aber 
feine Sarboljäure war, vielmehr faſt alles zwiſchen 2359 und 300° über: 
deſtillirte und den complicirten Phenolen aus Holztheer⸗Kreoſot ähnelte. Naph⸗ 
tolm und Anthracen find abweiend. Ueberhaupt gehört der Jameſon⸗Theer 
augenfcheinlich zu den bei niedriger Temperatur erzeugten, und kann nicht mit 
dem Gastheer zufammengeftellt werden. W. Smith hält ihn für ein gutes 
Mittel zum Imprägniven von Holz. Seine Refultate ftimmen mit den im 
Jahre 1873 von Behrens mit Theer aus den Pauwells-⸗Oefen erhaltenen 
überein (©. 67). 

5. E. Armftrong!) glaubt, daß der Jameſon⸗Theer reſp. Del da⸗ 
durd) „verbefjert“ werben fünne, daß man ihn durch glühende Röhren gehen 
laſſe, und daß er daher „an fi“ werthvoller als der Theer aus geſchloſſenen 
Kolsöfen fei. Diefe merfwürdige Idee, fowie feine Meinung, daß die Conftruc» 
tion der Bienenkorbe oder Jam eſon⸗Oefen dem Ideal eines Koksofens näher 
tomme als die gejchloffenen Defen von Carvès u. f. w., ftehen im directen 
Segenfate zu den Anfichten faft aller Fachmäuner. Watſon Smith, der 
ſchon 1883 im Begriff war, obige Idee zu patentiren, dies aber wieder aufgab, 
giebt al8 Grund hiervon an, daß die Koften und Berlufte des Verfahrens 
ruinös find, wern man nicht diefes Del beinahe umfonft haben fünne — und 
dies ift auch ganz unfere Meinung. 

Eine neuere Analyfe vom Jameſon⸗Theer aus anderer Duelle?) hat 
die früheren Schlüffe durchaus bekräftigt. 


Der Theer von den Simon⸗Carvès⸗Oefen auf Peaſe's Zeche (S. 96) 
it ſchwarz und did, vom fpec. Gew. 1,106 und durchaus dem Londoner Gas- 
Theer ähnlich, infofern als er viel mehr Naphtalin und Anthracen, aber weniger 
Benzol, Toluol, Xylol und Carbolſäure als TancafhiresTheer enthält, Paraffin 
fehlt ganz. Die fractionirte Deftillation von 2410 ccm ergab: 


unter 120° 6,2-Bolumproc. Wafler, 
„ 120° 1,6 n Naphta, 
2100 29, ..Dd, 


0 
- 5500 05 n faft ganz feſtes Napbtalın, 
„ 300° 18,6 n Naphtalin, Anthracen und intermebiäre 
Oele, 
über 3000 34,2 n meiſt feſtes Rohanthracen mit wenig 
rothem Del, 
Rüdftand 30,5 Gewichtsproc. halb verkoftes Pech), mit Ammonial 
gefättigt. 





‘) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 451. — *) Watſon Smith, Industries 
1885, P. 152. 
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Eine Beſtimmung des Rein-Anthracens nad) Luck's Methode ergab den 
erheblichen Betrag von 0,73 Proc., wobei die geringe Menge des „rothen Dels“ 
ein günftiges Moment fiir Aligarinfabrilation if. Das Benzol ſcheint viel 
Thiophen zu enthalten. 

Eine Analyfe von Theer derfelben Herhmft von S. A. Sadler ergab 
4,5 Vol.⸗Proc. Leichtöl, 20,4 BoLl-Proc. Kreoſotöl mit viel Naphtalin, 34,2 
dickes Anthracenöl. Aus diefen Producten befam man fchlielich: 


Waller . . .. 200.0. 10 Proc. des Theers 
Benzol, 50/90 Proc. .. . 050 » 
Auflöſungsnaphta, bei 1600 90 Dec ogehen 060 „ 5 n 
Schwere Naphta . » . . >: 040 Hr 
Rohe Sarbolfüure . - - 2 22 20.005 5 n 
Kreofotll > 2 2 rennen. 4650 5 m n 
Antbraen » > 2 2 nenne 07m n 
Veh und Verluft - . 2 0 2 nn. 4121 5, nm n 


Mit Theer aus anderen Simon⸗Carvès-Oefen, welche mit anderer 
Kohle (von Bear Park) und bei etwas höherer Temperatur gingen, erhielt 
Watſon Smith folgende Refultate: 


8. b. c. 
Ammonialwafler - - - . — — 7,44 Proc. 
Reihtöl. © 2 2 22. 6,12 512 628 „ 
Kreofotöll -. » 2 2. . 744 — 1199 „ 
Naphtalin . - 2 2 2 = 10417,; 
Dides Anthracenöl . . . 34,03 — — , 
Rohanthraen. - -» » » —— 1157 „ 
Navhta . 2 2 ..3,06 — — 5 
Pech... . 45,17 — 5729 „ 
Durch weitere Behandlung erhielt man daraus: 
a. b. 
50/90 Proc. Benzol . . 0,708 — Proc. vom Theer 
BDenzolvomSiedp.80-1000 — 053 5 nn 
Toluol 5„_  „» 100-1200 — 029 „ sn 
Auflöfungsnaphta 90 Proc. 1,031 125 „ nn 
Brennnaphta 30 Proc. . 0434 020 5 nn 
Rohe Sarbolfäure . . . 5805 — nn 
Rohes Kroll . -. » . 08592 — 3 nn 
RohNaphtalin. - -. -. — 110 5 an 
Anthracen von 28 Proc. . 2396 — 5 nn 


Spec. Gew. bes Theers 1,15. 16 Theer gab 1,44 Gallone (= 6,5 Liter) 
50 proc. Benzol und 21,9 kg 28 proc. Anthracen. Der Bear Park» Theer 
ähnelt normalem Gastheer weit mehr al8 der von Crook; er enthält mehr Benzol 
und Carboljäure, aber doch immer noch weniger als der niedrigfte Durchſchnitt 
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vom Gastheer (— 0,5 Proc.). Er iſt eher ärmer an Naphtalin und Anthracen, 
aber enthält doch genügend davon. 
Nah H. O. Hofmann!) Hat der Theer aus Semet-Solvay-Oefen 
in Gloßport (Peunfylvanien), S. 28, folgende Zufammenfegung: 
Leichtöl (Siedepunkt 80 bi8 170%). . . „ 3,7 Broc. 
Mittelöl (Siedepunkt 170 bis 2300). . . 98 „ 
Schweröl (Siedepuntt 230 bi8 370%). . . 13,0 


N 
Anthracmöl (Über 2700) . . 2.2... 43 5 | 71.8 
nn nn. 670, 
Baffer nn 2,35 
Beruf. - . 20. 9 .y 


Specififches Gewicht — —1 ‚170. 

Nach freundlicher PBrivatmittheilung des Herrn ©. B. Boulton if 
ber Theer aus Simon⸗Carves⸗Oefen ſtark paraffinhaltig, fo daß ein daraus 
bergeftelltes Anthracen ımmerläuflic if. Die Firma Burt, Boulton and 
Heywood war daher genöthigt, auf ihren Werken in Bilbao, wo fie derartigen 
Theer verarbeitet, die Gewinnung von Anthracen ganz aufzugeben. 

Eine Analyfe des Theers der Otto⸗Oefen haben wit bereit8 auf ©. 87 
gegeben. ©. Lunge und I. Schmidt?) haben die Theere der Zechen 
Germania (modificirte Coppse-Defen) und Hibernia (mobificirte Bienen- 
forböfen) einer eingehenden Unterfuchung unterworfen und find zu. Refultaten 
gelangt, welche fich in der Tabelle auf S. 110 zufammteugeftellt finden. 


Das Deftillat von hemifch gewaſchenem Leichtöl (bis 140°) hatte 
beit dem Germaniatheer da8 fpecif. Gew. 0,869 bei 15°; es ließ ſich ohne 
Rückſtand nitriren und ergab dabei 183 Gew.⸗Proc. an Nitroförpern vom 
ſpecif. Gew. 1,191, welche bei der Deitillation bi8 190% nur 1,1 Proc. ab» 
gaben; eine weitere Nitrirung diefer Heinen Menge fchien zwecklos. Man 
kann e8 daher ganz als „Anilinbenzol“ bezeichnen, wenn man hierunter auch 
das Xylol mit einbegreift. ‘Der über 140° ſiedende Antheil enthielt ſchon 
ziemlich viel Raphtalin, gegenüber dem aber die bei ber Aufarbeitung aus dem 
Mittelöl zuridfommende Naphta ins Gewicht fällt; man kann ihn alfo am 
beften als „ſchwere Naphta“ bezeichnen, wird aber nicht erwarten dürfen, dieſe 
vollſtändig als käufliche solvent naphta“ zu erhalten. 

Bei der Hectification des chemifch gewajchenen Leichtöls aus dem Hibernia- 
theer ftieg das Thermometer raſch über 100°, dann allmälig bis 140%. Ein 
nicht umbebeutender Theil deftillirte erft über 170%. Bei ber Nitrirungs- 
probe erhielt man aus dem Deftillat bi8 140%: 129,6 Gew.-Proc. Nitro 
producte von 1,188 fpecif. Gew. Beim Deftilliven derfelben entwichen über 
110 bis 190° 2,47 Proc. Del mit ein wenig Waffer; bei nochmaliger Nitri⸗ 
rung dieſes Antheils Hinterblieb noch faft alles als nicht nitrirbares Del. 
Diefes „Anilinbenzol* iſt alfo keineswegs fo rein wie dasjenige aus dem 
Öermaniatheer und enthält auch augenfcheinlich fehr wenig Benzol neben viel 


!) Eng. and Min. Journ. 1898, II, p. 428. 
2) Chem. Ind. 1887, ©. 337. 
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A. B. 
Germania:Theer Hibernia-Theer 
Hoffmann -Dtto-Ofen = (modif. Coppée⸗Ofen) (modificirter Bienentorbofen) 





Specif. Gew. bei 15° 1118. . . . 2.2220 0. 1,1368 
(in 1000 g) (in 1000 g) 
Leihtöt bis 17000 ° 6666 7Adcem .... 488g — 523,4ccm 
Mittelöl „ 280° 1054, = 1016 „ -... | 1414, = 1397 5. 
Ehwedl „ 270 762, = TB nr... 99.,= 977 , 
Anthracenöl. » » 2» MBd5n ern nen . 226,5., 
I 11: 30555, 00. one 434,1, 
Waller... ... Eput 200 384, 
Beruf... ... 1: ER 10,9, 
1000 g 1000 g 
Leichtöl. 
Reinigungsverluft - . . » ... . 18,42 Bol.-Broc. 33,05 Vol.⸗Proc. 
Davon Bhenole. . ». ..... (8,80) (5,32) 
Product von 73—100°. . . .. . 81ll „ np 94.49 
» 10-140. ..2... 17,56 „ an 
Specif. Gew. des Deftillates bis 140° 
bei 10 ren 0869, „ 08625» 
Deitillationsrüdftand . . . .. . 5591 „ y 4256 „nm 
Mittelöl, 
PhHenole (to) . - *.- 26,0 Bol.:Broc. 37,66 Bol.:Proc. 
Raphtalin (roh) -. -. - » 2.2.2. 48,0 Gew.⸗Proc. 7,76 Gew.⸗Proc. 
Schweröl. 
Phenole.... 11,0 Vol.Proc. 18,38 Vol.⸗Proc. 
Rohnaphtalin........ 43,6 Gew.⸗Proc. 4,40 Gew.⸗Proc. 
Anthracenöl. | 
Rohanthracen S 4,13 Proc. des Theers. . . . . . 0,93 Proc. des Theers 
Enthält Reinanthracen 12,90 Proc...» 2.2... 25,67 Proc. 
Bed. 
Erweichungspunkt 165° . . - 2. vr 2er. 160° 
Gehalt an Kohlenftoff 51,56 Proc. . ..- 2... 42,44 Proc. 


Toluol und Xylol. Es wird demgemäß natürlich einen erheblich geringeren 
Werth als basjenige aus dem Germaniatheer befigen. Leider erhält man aus 
den beftillivten 2,7 kg Theer zu wenig von diefen Producten, um fie no 
genauer unterfuchen zu fünnen. 

Aus obigen Refultaten werden wir nun folgende Zufammenftellung der 
aus den unterfuchten Theeren zu gewinnenden Producte machen können: 
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A. B. 
Germania⸗ Hibernia⸗ 
Theer Theer 

ı Proc. | Proc. | Proc. Proc. 

Anilindenzol . » 22 000er — 1681 — 1,12 
Schwere Rapbia - ». 2: 2 er een nen — 3611 — 2,06 
Robnapdialin aus Mittel . . . . - 2 2 20 2. 4,54| — 1,9| — 
Rohnaphtalin aus Ehweril - 222.220. ls! — 044 — 
Ansgefammt . . . | — 1789| — | 158 

Rohphenole aus Leihlöl . -. ». > 2 2 000 nen 05 — 1088|! — 

„ » Milli. een 156 | — [sol — 

„ n» Schwer . 2.27 22er ı042| — [17351 — 
Ansgejammt. . . | — 12383] — | 69 

Anthracen, berechnet als 33 Proc. Waare. . . . . — 1891 — | 072 

Krefjotöl — Mittelöl + Schweröl, minus Bhenole 

und Rapbtalin -. . 2. 2 2 2220 nen — | 8241| — | 15,67 
Anthracenöl, filtrirt von Anthracen .. .».... — 142,76] — 1!21,9 
Pech (jehr hartes). - 2 2 2 2 2 ee ee nen | — /30551 — 143,41 
Waſſſe.. . — — — 8,84 


| — 198,38 — — 
l ı 


Wenn wir nun auch nicht außer Acht laſſen dürfen, daß eine genaue 
Viebereinftimmung der im Kleinen erhaltenen Refultate der Theerdeftillation 
mit denjenigen des Großbetriebes nicht zu erwarten ift, worauf oben im Ein» 
jenen aufmerffam gemacht worden ift, jo geftattet doch unfere Unterfuchung 
jedenfalls folgende Schlüffe zu ziehen: 

Der Theer, deſſen Typus der von uns unterfuchte Germaniatheer ift, 
alfo derjenige von Koksöfen des Coppee’fchen Syftems, umgeändert 
jur Öewinnung der Nebenprobucte nad den Patenten von Hoff- 
mann und Dr. C. Otto & Eo., zeigt fic als ein dem beiten Gastheer an 
Werth mindeftens gleiches Product. Das „Anilinbenzol* enthält reichlich 
wirkliches Benzol und ift faft ganz frei von nicht nitrirbaren Delen. Bon 
„ſchwerer Naphta“ ift eine reichlihe Menge vorhanden. Diejenige der 
Phenole und des Naphtalins ift normal, ebenjo diejenige des Anthracens 
(0,53 Proc. Reinanthracen). Eine erhebliche, aber zu Gunften des Kokstheers 
Iprechende Abweichung von Gastheer Liegt nur darin, daß weit weniger 
Kreofotöl und. hartes Pech als Anthracenöl vorhanden find, welches letztere 
eine immter ausgedehntere Berwendung zu Imprägnirunge- und Schmier- 
zweden findet und jedenfall mit dem harten Pech zus weichen Pech, Firniſſen zc. 
zuſammengearbeitet werden kann. Alles dies ift leicht erflärlich, wenn wir 
bedenken, daß dieſe Defen minbeftens ebenfo heiß wie Gasretorten gehen, und 
daß die Kohlen in ihnen länger als in den Retorten verweilen. 

Der Hibernia:Theer, welcher von außen geheizten Bienenforböfen 
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de8 Syftems Dr. C. Otto & Co. aus Hibernia⸗ und Shamrock⸗Gewerk⸗ 
haft ftammt und augenfcheinlich bei niedrigerer Temperatur erzeugt ift, ift 
weniger werthvoll. Derfelbe enthält weniger und viel fchlechteres Anilinbenzol 
und Naphta, wie aud) wenig Anthracen. Ungemein auffällig ift die ſehr 
geringe Menge von Naphtalin und die große Menge der Phenole. Seine 
jehr ſchwierige Entwäſſerung ift auch ein Nachtheil. Immerhin ift auch diefer 
Theer unbedingt in dieſelbe Claſſe wie der Gastheer zu ftellen, und kann ganz 
wie dieſer verarbeitet werden. Er ift aufs fchärffte unterfchieden von dem 
Jameſon⸗Theer (aus nicht von außen geheizten Bienenkorböfen), welcher ſchon 
durch fein geringes fpecififches Gewicht und dann aud) durch feine chemiſche 
Beichaffenheit eher in eine Claſſe mit den Braunkohlentheeren zu ſetzen iſt, 
aber nicht, wie diefe, brauchbare Beleuchtungsöle und Paraffin abgiebt und 
zur Zeit als faft werthlos angejehen werden muß. Solcher Theer wirb, wie 
es fcheint, in Deutfchland gar nicht erzeugt. 

Der Theer der gleichen Zeche ift auch) im Bochumer Gewerkichaftslabora- 
torium analyfirt worden und hat (nad) gütiger Mitteilung de8 Herrn Dr. 
Dtto) folgendes Refultat ergeben: 


Specif. Gew. bei 19%; 1,106. Koblenftoff 2,63 Proc. (auffallend 
wenig, wie auch in Berichte bemerft), . 
1kg ergab bei der Deftillation bis zu 160%: 20 cem Wafler und 
47 ccm Leichtöl; bis zu 240°: 188 ccm Mittelöl. 
Das Leichtöl enthielt 5 Proc. faure Dele und ergab: 


biß zu 95—100° 110° 120° 130° 140° 150° 160° 170° 180° 190° 


Broc. 2 4 12 24 38 bl 64 74 80 87 
Das Mittelöl enthielt 24 Proc. ſaure Dele und fehr wenig Naphtalin ; 
e8 ergab: 
bis zu 182—190° 200° 2100 220° 230° 240° 
Proc. 5 18 42 62 76 85 


Auf Benzol wurde nur qualitativ durch Behandlung des Leichtöls mit 
Salpeterfäure geprüft, wobei der Dittermandelölgerud) jofort hervortrat (einen 
Schluß hieraus auf die jehr wichtige Frage, wie viel nitrirbare Kohlen⸗ 
waſſerſtoffe im Leichtöl vorhanden find, wird man hieraus noch nicht ziehen 
dürfen). 

Endlich giebt noh R. Remy!) Verarbeitungszahlen eines Theers der 
fiscaliſchen Koksanſtalt Heinitz (Saar); der Theer iſt in liegenden François⸗ 
Rerroth'ſchen Oefen gewonnen und zählt ſeines verhältnißmäßig hohen Benzol⸗ 
gehaltes wegen zu den beſſeren Sorten. Die Zuſammenſetzung einer Probe 
ergab: 

Specifiſches Gewicht 1,11 

Anthracen . . . . 0,43 Proc. 

Anilimbenzol (90 Proc. von 80 bis 1200 fiedend). . 175 „ 


I) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1890, S. 327; Zeitſchr. F. Berg: u. Hüttenw. 
1890, &. 101. 
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Solvent-Naphta (130 bis 180° ſiedend) - .. 1,50 Proec. 
Schwerö..... .... . 44,00 


n 
Dessen. 4260 5 
Waſſerr.. 8,10, 
Verluuſttt.. 11,62 „ 


Es wird allerdings von competenter Seite geklagt, daß die deutſchen 
Kolstheere noch ungleich ausfielen und im Durchſchnitt geringeren Benzol⸗ 
gehalt als die Gastheere ergäben. Indeſſen iſt nicht zu überſehen, daß die 
Gastheere wahrlich aud) nicht alle von gleicher Beichaffenheit ind, und ein 
Riſico in diefer Beziehung felbft bei Bezug aus der gleichen Gasfabrik befteht, 
weil man bafelbft nicht immer die gleichen Kohlen anwendet und namentlich 
oft Zufäge von Boghead, Plattenfohle u. dergl. macht, welche den Theer ver- 
ſchlechern. Dagegen kann man bei den Zechentheeren unbedingt verfichert 
jein, daß ſolche Zufäge nicht vorhanden find, und daß immer dieſelbe Kohle 
verfoft wird. Die bis jest bemerkten Ungleichheiten rühren wohl zum 
Theil davon Her, daß ungleiche Kohlen naturgemäß auch ungleiche Theere 
geben, zum Theil davon, daß der Theer verſchiedener Verkokungsſyſteme 
nicht identifch ift, wie wir gefehen haben. Sonft ift gar fein Grund 
vorhanden, warım bei dem fabritmäßigen Kokereibetriebe eine größere 
Unregelmäßigfeit in ber Qualität des Theers als bei der Gasfabrikation ſtatt⸗ 
finden follte. 

Man hat die Idee geäußert ?), daß Sodafabrifanten und andere Fabrikanten, 
deren Werke in Kohlendiftricten liegen, ihre Defen nicht wie gewöhnlich mit 
Kohlen heizen, fondern Kofsproducenten werden follten. Das Koksofengas 
und der Koks follten ihnen als Brennftoff dienen, während der Theer (Del) 
und das Ammoniaf den Werth des zu verfofenden Kleinkohlenabfalls beden 
würden. Sie würden mithin ihren Brennftoff umfonft haben. Eine ernfte 
Präfumg dieſes blendenden Gedankens zeigt, daß er unausführbar ift, ganz 
ficher mit dem Jameſon⸗Verfahren, welches Weldon im Sinne hatte. Wir 
werden weiter unten jehen, ob e8 praftifcher wäre, die ganze Kohle in Gene 
ratorga® zu verwandeln und die Nebenproducte dabei zu gewinnen. I. Levin⸗ 
fein?) glaubt, daß die von Weldon erwähnte Anregung durchführbar wäre, 
wenn ein Fabrikant mindeftens 300t Kohle wöchentlich verfofte und dabei 
dad Gas mit fltfjigen Abforptionsmitteln zur Gewinnung des Benzol be 
handelte. Nach Levinſtein's Anficht würden ber Koks und das Gas 
zulammen an Heizwerth etwa der verkoften Kohle gleichfommen; aber dies 
kann augenfcheinlich nicht der all fein, da der Theer herausgenommen wird, 
und da die von den Gaſen aus dem Kofsofen mitgenommene Hitze verloren 
geht, wenn man die Gaſe zur Gewinnung der Nebenproducte abkühlt. 
Ehenrer-Keftner 9) berechnet in der That den Berluft an Heizfraft bei der 
Umwandlung von Kohle in Koks und Gas auf 19,3 Proc. 


1) Erwähnt von Weldon, Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 8. — *) Ibid., 
p- 217. — ?) Compt. rend. 97, 179. 
Lunge-Köbler, Steinkohlentbeer. 8 
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C. Sheer (und Ammoniak) auß Gasgeneratoren. 


Nachdem e8 erwiefen war, daß man die Koksfabrikation vortheilhaft mit 
der Gewinnung von Theer und Ammoniak verbinden fünne, war es ein fehr 
nahe liegender Gedanke, diefe Gewinnung von Nebenproducten auf das 
Generatorgad auszudehnen. Verſchiedene Verfuche find in diefer Richtung 
gemacht worden, aber wir werden nur zwei derjelben erwähnen. 

Sutherland (E. P. 3891, 1833) fegt zu der Kohle eine Subftan;, 
welche zugleich Waflerftoff und eine Säure auszugeben im Stande ift, am 
beften eine Löfung von Chlorcalcium. Ueberhitzter Waflerdampf wird eben» 
falls verwendet, indem man zwei Gasgeneratoren mit einem continuirlichen 
Dampferhiger verbindet, wobei da8 heiße Gas eines der Generatoren die 
Heizung beforgt. Der liberhigte Danıpf ftreicht durch den anderen Generator 
und bringt durch Reaction auf den Kohlenftoff des Brennftoffes „Waſſergas“ 
hervor. Die Gafe läßt man durch paflende Apparate zur Abjcheidung von 
Theer und Ammoniak gehen. Die Einzelheiten des Apparates können hier 
nicht gegeben werden. 

Der Theer aus Sutherland's Gasgeneratoren ift von Watfon Smith 
unterfucht worden I). Sein fpecif. Gew. ijt 1,08; er ift dem Gas-Retorten- 
theer ähnlicher ald Jameſon⸗Theer oder Hohofentheer, riecht aber andere. 
Durch, Deftillation erhielt man daraus: 

unter 2300. 2... 5,44 Bol.Proc. Del vom fpec. Gem. 0,956 

von 230 bis 3000 . . 10,00 „ "nn n:0996 
„ 300° his zum anfan- 
genden Erſtarren 


des Deftillats. . 14,48 n "nn .0,99% 
beim Abkühlen erftarrende 

Deftillate . . . 10,40 n "nn 70,996 
Ko . . .. 80,50 Gew.⸗Proc. 


Wafler und Verluft . . 32,60 n 


Bei der Rectification der drei erften Producte erhielt man: 


unter 1600. 2 2.2.2.2. 0, 16 Vol.Proc. des Theerd an Tel 
A. von 160 bis 2100 . . . . 090°, n » 2» 
B. „ 210 „ 2200 . 22.308 , er 
C. „ 220 „ 230 . ...1850 „ er 
bi8 zum anfangenden Erftarren der 

Oele. 2 2 2a 6,96 n n n nm» 
weiches Paraffin . -. » . x. 2,76 n n nn 


Die Dele A. B. C. waren hellgelb, duntelten aber beim Stehen nad). 
Es waren auch etwas Phenole da; Carbolſäure konnte jedoch nicht abgefchieden 


) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 9 u. 64. 
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werden. Naphtalin und Anthracen fehlten ganz, Benzol faft ganz. An 
Paraffin ließen fich 6,7 Proc. bes Theeres abfcheiden. 

Mithin ift der Sutherland⸗Generatortheer ganz verjchieden von Gas 
theer, und ähnlicher dem Jameſon⸗Theer, aber noch unreiner; ohne Um⸗ 
deſtilliren könnte er kaum zum Kreoſotiren verwendet werben. 


L. Mond Hat verfchiedene Patente zur Abſcheidung von Theer und 
Ammoniaf aus Generatorgas entnommen (E. P. 3821 und 3923 von 1883, 
12440 von 1893 und 8973 von 1885); aber da dabei das Hauptgewicht auf das 
Ammoniak gelegt wird und der Theer vermuthlich von dem aus dent Suther- 
land» Generator nicht fehr verfchieden fein wird (auf niedrige Temperatur 
wird ausdrücklich Gewicht gelegt), jo werden wir das Verfahren im zweiten Bande 
behandeln. 

Abgejehen von den wirflic; genommenen Patenten find auch anderweitige 
Verſuche gemacht worden, um Nebeuproducte aus Generatorgafen zu gewinnen, 
aber ſtets ohne öfonomifchen Erfolg. Nach einer privaten Mitteilung hat 
die Unterfuchung eines Generatortheers, der nicht aus Sutherland’s Generator 
ftammte, erwiejen, daß eine verhältnigmäßig große Menge Anthracen zugegen 
war, aber feider zugleid) jo viel Baraffin, daß man unmöglich das Anthracen 
fabrifmäßig zu Chinon orydiren könnte, während andererjeits das Paraffın 
trog aller Reinigungsverjuche hartnädig etwas Anthracen zurüdhielt, und 
mithin beide Subſtanzen gegenfeitig ihren Werth aufhoben. Vergl. über diefen 
Gegenſtand auch Stahl und Eifen 1895, ©. 464. 


D. Theer und Ammoniat aus Hohofengajen. 


Die meiften Hohöfen werden mit Koks geipeift und aus ihren Gichtgaſen 
fönnen wir unmöglid) Theer und Ammoniak zu gewinnen hoffen. Anders fteht 
es bei den mit Steinkohlen gefpeilten Defen, wo der oberjte Theil des Schadhtes 
gewiffermaßen ein Verkokungsraum ift. Diefer Fall befteht in Weitl-Schottland, 
wo fehr große Lager von „Splintlohle“ 1) vorfommen. Dieſe Kohle eignet 
fih ehr gut zum Hohofenbetrieb, da gewiſſe Arten derjelben beim Kofen nur 
wenig aufammenbaden und nicht decrepitiren. Schottifche Splintkohle enthält 
durchſchnittlich 40 Proc. flüchtige Beftandtheile, wovon 28 bis 35 Proc. Theer 
und Gas bilden, und giebt etwa 50 bis 55 Proc. afchenfreien Koks („fixed 
carbon“), Würde ihr Durchichnittsgehalt an Stidftoff (1,35 Proc.) ſämmtlich 
ald Ammoniak abgegeben, jo würde die® 6,36 Proc. ſchwefelſaures Ammoniaf 
vom Gewicht der Kohle ergeben, aber im Hohofen werden nur 17 bi8 20 Proc. 
des Stidftoffs der Kohle in Ammoniak umgewandelt. Schon 1845 empfahlen 
Bunjen und Playfair die Gewinnung des Ammoniaks aus Hohofengajen 
und berechneten, daß der Ofen zu Alfreton 91/,kg pro Tonne ergeben würde. 
®. Jones macht folgende Rechnung flir die fchottifchen Hohöfen: Iede Tonne 





) W. Jones, Proc. Iron and Steel Ind. 1885; Journ. Soc. Chem. Ind. 
1885, p. 737; bier finden fih auch Analyſen folder Kohlen. 
8 * 
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Kohle ergiebt durchſchnittlich 16 Proc. ihres Stickſtoffs als Ammoniak, d. i. 
— 10,3 kg ſchwefelſaures Ammoniaf und 54 bis 100kg Theer, zum Theil 
in Dampfforn: bei der Temperatur der Gaſe an der Gicht, zum Theil mechaniſch 
fuspendirt. Außerdem ift nod) eine große Menge Ylugftaub vorhanden, der 
zuerft entfernt werden muß. Jeder Tonne Kohle entjpricht ein Gasvolum von 
3500 cbın bei 15,5%, oder bei 2609 (die wirkliche Temperatur der Gichtgafe 
ſchwankt zwifchen 204° und 343") von itber 6500 cbm, wozu noch 135 bis 
140 kg Wafler in Form von Tampf pro Tonne Kohlen fommen. Diefes 
Gasvolum ift dreizehnnal fo groß wie das bei der Darftellung von Leuchtgas 
in Retorten aus einer Tonne Kohlen erhaltene. 

Aus diefem enormen Volumen von Gichtgaſen follen nun Theer und Ammo- 
niak verdichtet werden. Die Erfahrung zeigt, daß dies am beften angeht, wenn 
man äußeren Drud auf da8 Gas wirkten läßt. Anfaugen der Cafe oder 
Drud nad) innen kann nicht nur zu fhlimmen Erplofionen führen, ſondern 
verringert auch das Ausbringen an Ammoniaf, weil Luft eindringt und Ammo⸗ 
niak verbrennt. Der Theer läßt fi aus diefen Gaſen nur ſchwer auswafchen, 
in Folge feiner phyſikaliſchen Befchaffenheit und feiner Suspenfion in einem jo 
großen Gasvolum. Kühlen und Wafchen wirkt hier lange nicht fo gut, wie 
heftige mechaniſche Einwirkung, 3. B. Schlagen mit Waffer und dergleichen. 

Die Mengen von Theer und Ammoniaf, welche diefe Induflrie dem 
Markte zuführt, find keine geringen. Bei einem Conſum der fchottifchen Hoh⸗ 
öfen an Kohle von jährlid) 2500000 t beträgt die Production an ſchwefel⸗ 
jaurem Ammoniaf 28 250 t, wenn man das Ausbringen an diefem pro Tonne 
mit 11,3kg annimmt !). 

Man kann die Methoden zur Gewinnung von Theer und Ammoniak aue 
Hohöfen wie folgt eintheilen: 


I. Beruhend auf Condenfation oder Abkühlung. 
a. Verfahren von Alerander und MeCoſh (Gartiherrie: Verfahren); 
n n„ Dempfter (Engl. P. 11 250, 1884); 
c. n „Henderſon. 


II. Beruhend auf der Anwendung von Säuren, ohne Abkühlung. 


a. Verfahren von Neil ſon, oder Summerlie⸗Proceß (Engl. P. 440, 1882); 
n „Addie, oder Langloan⸗Proceß (Engl. P. 4758, 1882); 

c. n „ Chapman (Engl. PB. 6406, 1884); 

d. n n„ Main und Galbraith (Engl. P. 10 448, 1884). 

Die meiften diefer Verfahren ftreben vorzugsweife oder auch ganz und gar 
nur nad) Gewinnung von Ammoniat, und follen daher erft bei diefem behanbelt 
werden; bier werden wir nur das widhtigite Verfahren befchreiben, durch dad 
man Theer oder Del aus Hohofengafen erhalten kann. 


Der Gartſherrie-Proceß (Patente von Alerander und McEofh, 
Engl. P. 4117, 1879; 1433, 1880; 3785, 1881) wird durch Fig. 26 u. 27 





— 


I) Stahl und Eijen 1896, €. 383. 
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erläutert. Die Gafe werden aus dem Hohofen durd) das Hauptrohr G 
abgeleitet, und gehen durch eine, der Temperatur und dem Volumen der 
Gaie entjprechende Zahl Röhren g in die Kühler X, beftehend aus ciner Bat⸗ 
terie von fenfredhten Röhren, abwechfelnd oben und unten mit einander vers 


Big. 26. 


bumden, fo daß die Gafe dem durch Pfeile bezeichneten Weg nehmen nıffen und 
durd) Luft gefühlt werben. Das bie unteren Rohrenden verbindende Rohr dient 
Sig. 97. 





and zum Sammeln des Theers und Ammoniakwafjers, welches durch den Ueber 
lauf # in den Behälter 7 abläuft. Diefe Einrichtung ift, wie man fieht, dere 
ierigen der Gasfabrifen nachgeahmt. Die Gafe gehen durch z in die Waſcher W, 
die mit gelochten Zwiſchenwänden aus Holz und Eifen verfehen find, welche 
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einen offenen Raum an abwechjelnden Seiten des Wafcher8 haben. Ein Strom 
Waſſer läuft aus W darüber, und der durch das Wafler und die Stöße gegen 
die Zwiſchenwände condenfirte Theer und das Ammoniakwaſſer laufen aus FF 
nad) Tund S ab. Die fi in S anſammelnde wäflerige Flüffigfeit wird durch 
P auf die Höhe der Wafcher gepumpt und durd) Wiedergebraucd mit Ammoniaf 
angereichert. Die gefühlten und gewafchenen Safe gehen durd) x nad) dem 
zweiten Hauptrohr G, um in beliebiger Weife verwendet zu werden. Wenn 
man nur den Flugftaub entfernen will, jo fann man die Waſchthürme weg- 
laflen, muß dann aber die Safe vor ihrem Eintritt in die Kühlröhren anfeuchten, 
wofür ein befonderer Apparat von Belani ?) conftruirt worden ift. Alerander?) 
hat aud) andere fehr gut wirkende Kühl» und Waſchräume conftruirt, welche 
eine enorme, durch Waller und Luft gefühlte Oberfläche darbieten. 

Neuere Patente über Gewinnung von Ammoniak und Theer aus Hohöfen 
find entnommen von Maday (Engl. P. 14060, 1889), Coltneß Iron Co. 
(Engl. B. 17673, 1889) und Imray (Engl. P. 10589, 1894). 

Die Berwerthung der Hohofengafe in Schottland wird eingehend geſchildert 
in „Transactions of the Institution of Eingineers and Shipbuilders in 
Scotland“ 1896, Heft 25, denen wir 3) folgende Angaben entnehmen: Bei einer 
Anlage zur Verarbeitung ber Safe von vier Hohöfen beträgt die in 24 Stunden 
gelieferte Gasmenge über eine Million Cubikmeter. Das die Safe aufnehmende 
Sammelrohr hat einen Durchmeſſer von 2,5 m und fteht mit mehreren Exhau- 
ftoren in Berbindung, welche biejelben anfaugen. Um die QTemperatur ber 
Safe möglicht zu fchiigen, hat man die Rohre innen mit einen Yutter von 
feuerfeften Steinen ausgefleidet, welches zugleicd) aud) die eifernen Rohre vor 
der Zerftörung durd) die Hige bewahrt. Das Sammelrohr mitudet zunädjft 
in den fogenannten „Theerwaſcher“, einen großen, vieredigen Raum, deflen 
Boden nad) den Seitemvänbden zu geneigt ift, und der durch Querwände in ein- 
zelne Abtheilungen gebracht wird. Diefe Wände haben unten ausgezadte Kanten, 
welche in flüffigen Theer eintauchen, und da8 Gas zwingen, ſich durch fie einen 
Weg durd) den Theer zu fuchen. ‘Durch die Zaden wird der Gasftrom mög: 
lichjt vertheilt, wodurd) eine innige Berührung zwifchen Theer und Gas ftatt- 
findet und gleichzeitig eine volftändige Abfcheidung der Theertheilchen aus dem 
(ettteren und durch die Hohe Temperatur de8 Gafes eine Entwäfferung des Theers 
bewirkt wird. Bon Zeit zu Zeit wird der auf dem Boden de Theerwaſchers 
fi) ausjcheidende Theer in ein Theerreſervoir abgelafien. 

Mit einer Temperatur von etwa 55° verlaflen die Safe diefen Apparat, 
um zur Vollendung der Abkühlung dem fogenannten „Condenſer“ zugeführt zu 
werden, welcher aus acht Abtheilungen beiteht, von denen jede mit einem Syſtem 
von 18 Paar Röhren von 16,5 m Höhe und 0,5 m Durchmeſſer ausgeftattet 
ift. Die Anordnung derjelben ift jo getroffen, daß das Gag darin abwechjelnd auf: 
und abfteigt, bis es aus dem legten Röhrenpaar mit einer Temperatur von ungefähr 
22° austritt. Bei heißem Wetter unterftügt man die Abkühlung durch Auf- 


1) Dingler’s3 Journ. 254, 257. — *) Ebendaſ. — ?) Rah Wagner-Fiſcher's 
Jahresber. 1896, ©. 133. 
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ſpritzen von kaltem Waſſer gegen den oberen Theil der Röhre, welches au dieſer 
abfließt und ſie durch Verdunſten abkühlt. Die in dem „Condenſer“ ſich aus⸗ 
icheibenden Condenjationsprobucte, Theer und Anımonialwafler, gelangen in 
einen fogenannten „Separator“, in weldyem fie zur Ruhe kommen und fich nad) 
dem fpecifiichen Gewicht ſcheiden. 

Nach dem Condenſer paifiren die Gaſe einen ähnlichen „Wafher“ ‚ wie er 
vorher beichrieben wurde, ber 18,3 m lang, 3,8 m breit und 2,1m hoch ift, 
aber als Wafchflitjjigkeit anftatt ‘Theer Ammoniakwaſſer enthält, welches fich 
mit Ammoniak aus den Gaſen fo aureichert, daB es zur Verarbeitung auf 
ſchwefelſaures Ammoniak geeignet ift, während der hier ſich nod) abjcheidende 
Theer zur Speifung des erfterwähnten „Theerwafchers“ Verwendung findet. 
Hinter diefem legten Wafcher find die erwähnten (drei Stüd) Erhauftoren aufr 
gejtellt, von denen jeder eine ftündfiche Yeiftung von 25000 cbm hat. Auf 
dent Gehäuſe derjelben zeigen Manometer den jeweiligen Drud des Gafes in 
den einzelnen Apparaten an, welche fich ſomit genau controliren laſſen. Die 
Erhauftoren, welche feither da8 Gas durch die befchriebenen Wajcher hindurch 
geſaugt haben, preſſen daflelbe jchließlich noch durch einen ähnlich conftruirten 
Waſcher, welder Waſſer als Sperrflüfjigkeit enthält und die legten Reſte 
Ammoniak und Theer aufnimmt. Die hier erhaltenen Wafchflüffigfeiten dienen 
zum Speifen ber erjterwähnten Apparate. Das gereinigte Gas wird nun erſt 
den Dampffefleln und Winderhigern zugeführt, um unter diefen verbrannt zu 
werden und jo zur Heizung zu dienen. 

Der im ZTiefbehälter angefammelte Theer wird durch Pumpen in Hoch 
reſervoirs übergeführt, von wo er direct in die zur Deftillation dienenden Blafen 
abgelajien werden fann, welche mit den gereinigten Safen geheizt werben; das 
Ammoniakwaſſer wird in continutrliche Colonnenapparate gepumpt, in welchen 
eö von oben nad) unten einem Dampfftrom, der gleichfalls aus Kolsofengafen 
erzeugt wird, entgegen fließt. Aus ber oberften Abtheilung der Colonne wird 
das Ammoniafgas in mit Blei ausgejchlagene und mit Schwefeljäure beſchickte 
Gefäße abgeleitet, in welchen die Bildung von fchwefelfaurem Ammoniak 
erfolgt. 

Auf jede Tonne in den Ofen eingefete Kohlen werben erhalten: 31,8 Liter 
Iheeröl, 39 kg Theerpedy und 11,3 kg fchwefelfaures Ammonial. Mit dem 
gereinigten Gaſe ift man im Stande, fo viel Dampf zu erzeugen, ald zum Betrieb 
der Gebläſemaſchinen erforderlich ift und kann dabei noch in einem Theil der 
Winderhiger den Gebläfewind auf eine hohe Temperatur bringen. In dem an⸗ 
geführten Beifpiele einer an vier Hohöfen angejchloffenen Condenſationsein⸗ 
richtung heizt da8 Gas 17 große Hochdruddampffefiel, bedient drei Regenerativ⸗ 
Binderhiger und reicht außerdem nod) aus zur Deftillation des gewonnenen 
Theers und zum Verdampfen eines Theils der Abwäller der Ammoniakdeſtillir⸗ 
apparate. 

In der Verſammlung des „Iron and Steel Institut“ vom 5. und 6. Mai 
1898 berichtete Riley, daß man im Durdjichnitt aus It Kohle 3680 cbm 
Gas gewinne, wozu 0,728kg Kohle pro ‘Pferdefraftftunde erforderlich find. 
Die Nebenprobucte der Reinigung entſprechen 20 Proc. des Kohlenpreiſes. 
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Das Gas eignet fi, wie aud) Mond beftätigte, vollfommen zum Betriebe von 
Gasmotoren, welche mit einer Leiftung bis zu 250 Pferdekräften in beftem Be⸗ 
triebe ſich befinden, wobei eine Kraftgewinnung von etwa 45 Proc. gegenüber 
der Verbrennung unter einen Dampffefjel zu erzielen ift. Nah Riley kann 
diefe Ausnugung der Hohofengafe zu einen bedeutenden Gewinn bei der Eiſen⸗ 
fabrifation führen; die Einrichtungskoften feten zwar ziemlich hohe, amortifirten 
fid) aber ſchuell. 

In Schottland waren 1891 von 77 Hohöfen ?), die allein eine für Ge— 
winnung von Theer und Ammoniak paſſende Kohle verwenden, 57 mit Anlagen 
zur Gewinnung derfelben eingerichtet. Während die Baukoſten eines Hohofens 
mittlerer Größe, einſchließlich Gebläſe, fid) anf 7800 Pfd. Sterl. ftellen, foften 
die Sondenfationdeinrichtungen allein ſchon mehr als diefe Summe. Die Ger 
fammtfoften der Eondenfationseinrichtungen der erwähnten 57 ſchottiſchen Hoh⸗ 
öfen belaufen fi) auf 444600 Pfd. Sterl. In England hat nur ein Werf 
mit drei Defen derartige Einrichtungen, welche pro Dfen 12000 Pd. Sterf., 
aljo noc bedeutend mehr, koften. Es find fomit der Ausbreitung diefer Neben- 
induftrie immerhin gewiſſe Grenzen geftedt. 

Unter den vielen Berjuchen und Vorſchlägen, den Ammoniak⸗ und Theer⸗ 
gehalt der Hohofengaje nutzbar zu machen, dürfte die nachitehend kurz bejchrie- 
bene Methode ?), wie fie bei einem englischen Hohofenwerfe nunmehr jeit 
einiger Zeit mit gutem Erfolge in Anwendung ift, von Intereſſe fein, nad) 
welcher das Ammoniak als fchwefeljaures Salz, die übrigen Producte al8 Theer 
gewonnen werben. Zu dem Zwecke ift neben ben Hohöfen ein etwa 5 m Hoher 
Schachtofen aufgebaut, der mit Pyrit beſchickt wird, deſſen Scwefelgehalt gegen 
50 Proc. beträgt, durch eingeblafene Luft wird die durch ein Feuer eingeleitete 
Berbrennung des Schwefel unterhalten und gelangt die jo mit jchmwefliger 
Säure geſchwängerte Luft in ein Abzugsrohr, welches feitlich in die dem Hoh- 
ofen aufgefette, die Hohofengafe ableitende Eſſe mündet. ‘Die inzwifchen zu 
Schwefelſäure gewordene fchweflige Säure verbindet fid) hier mit dem Ammo- 
niak unb werden die heißen Safe nunmehr einem Thurme zugeführt, in defjeu 
Spite die Eſſe mündet und welcher innen durch quer eingelegte, von herab- 
riefelndem Waſſer benetzte Platten eine große Oberfläche gegeben ift, jo daß 
die eintretenden Gaſe ihre Wärme und löslichen Beftandtheile an da8 Waſſer 
abgeben. Die fo erhaltene Tauge fließt fchließlic in ein unter dem Thurme 
befindliches Baffin, wird durch Bumpen wieder hochgehoben und durchläuft den 
Thurm fo oft, bis fie die genitgende Concentration befommen hat. Alsdann 
der Ruhe überlaflen, fest fich der Theer unten ab und wird durd) einen Hahn 
abgelaffen, die Yöjung von ſchwefelſaurem Ammoniaf aber weiter auf Salmiaf 
oder Ammoniafflüffigkeit verarbeitet; jede Charge bis zur Concentration der 
Lauge dauert acht bis neun Stunden und ergiebt die Anlage eine Ausbeute, 
welche neben der Dedung der Anlagekoften nod) einen erheblidhen Gewinn 
abwirft. 


I) Alkali Reports 1891, p. 13. — ?) Zeitſchr. |. Berg-, Hütten: und Ma: 
fhineninduftrie 1895, S. 172. 
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Der aus Hohofengas gewonnene Theer ift zu verfchiedenen Malen 
von Batjon Smith!) unterfudt worden. Sein fpec. Gewicht ift 0,954; 
bei der Deftillation ergab er: 


Bol: Gem:  GSper. 
Proc Proc. Gem. 


oonal®afler - > 2 22 020202..80,60 32,3 1,007 
Unter 230 Er on 291 2,8 0,899 
Bon 230 bis 300° . . . . . 6,97 71 0,371 
Son 300° bi8 zum anfangenden Srftarren des Oels 13,02 13,55 0,994 
Erſtarrende Oele Wweichee Peraffin) . 00. .1675 173 0,987 
(1) m 21,5 — 
Sch 2 — 5,5 — 


Die Oele waren ganz durchſichtig; die niedriger ſiedenden, leichteren 
Fractionen hatten bernſteingelbe, die höher ſiedenden eine dem Portwein ähnliche 
Farbe. Nach ein oder zwei Tagen Stehens hatten ſie alle ſtark nachgedunkelt, 
beſonders die hoch ſiedenden, welche ſtark grün fluoresciren. Weitere Prüfung 
zeigte, daß gar fein Naphtalin und Anthracen vorhanden waren; auch benzol⸗ 
ähnliche Körper find nicht erwähnt. Etwa 0,54 Proc. des Theeres konnte an 
weichen Baraffin erhalten werden; ferner viel Phenole, darunter wirkliche Car⸗ 
bolfäure. Durch auf einander folgende Behandlungen mit Natronlauge und 
Schwefelſäure lieferten die dem Carbolöl und Schweröl des gemöhnlichen Stein- 
tohlentheer8 entiprechenden Deftillate 23,1 Bol. Proc. des Theers an Phenolen 
und 11,09 Bol.-Proc. an bafischen Subftanzen. Dieje große Menge Phenole, 
welche die aus gewöhnlichem Gastheer erhältliche Menge weitaus Überfteigt, 
ſpricht zu Gunften der Anfiht von 8. E. Schulze ?), wonach wenigftens 
ein bedeutender Theil der aromatischen Theer- Kohlenwaflerftoffe durch bie 
Epaltung von zuerjt gebildeten Phenolen bei höherer Temperatur in Kohlen- 
wahlerftoffe und die Elemente des Waſſers erhalten würde. Da Hohofentheer, 
vermöge feiner Bildung im oberften Theile des Ofens und nad) Ausweis feiner 
chemiſchen und phyſikaliſchen Eigenſchaften, augenſcheinlich da8 Product einer 
niedrigeren Temperatur als Gasretortentheer oder Theer von gefchloflenen Koks⸗ 
öfen, wie Carvès' und Otto's, ift, fo könnte man von vornherein erwarten, 
daß er eine intermediäre Mifchung ift und die Phenole noch in größerer Menge 
enthält. Aber andererfeits enthält er doch nur wenig wirkliche Carbolfäure 
(CH,.OH) und Kreſole (C;H,.CHz;.OH), viel weniger als Gasretortentheer, 
wonach Schulze's Theorie kaum auf die Bildung von Benzol felbft ausgedehnt 
werden dürfte. Die Zerfegung der höher fiedenden Phenole des Hohofentheers 
durch Erhitzen mit Zinkſtaub oder Eifenfeile ergab viel Xylol und erwies die 
urjprüngliche Gegenwart von Metarylenol, C,H; (CH,),.OH, was mit 
Schulze's Theorie ftimmt. Die noch höher fiedenden Fractionen ergaben bei 
ähnlicher Behandlung die Anwefenheit von Pfeudocnmenol, C,H, (CH;),.OH, 
und von Naphtolen, C,H,.OH. Natürlich fönnen and) noch andere Phenole 





1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 495; Journ. Chem. Ind. 49, p. 17. — 
) Annalen 227, ©. 143. 
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und Phenoläther zugegen fein. Zu ähnlichen Refultaten gelangte Allen, Der 
gleichfalls den Hohofentheer unterfucht hat. 

Jedenfalls ift Hohofentheer ganz und gar verſchieden von gewöhnlichen Gas- 
theer und kann nicht zu denfelben Zweden verwendet werden. Man müßte in um⸗ 
beftilliren, wobei er gute Kreofotöle und mittelmäßige Schmieröle ergeben würde. 

Die Erzeugung von Hohofenfreofot in Schottland Hat übrigens jetzt 
große Dimenfionen angenommen. Daſſelbe dient zum Imprägniren von Holz, 
und namentlich auch für das Yucigenlicht (ſ. ſpäter im Capitel Schweröf) und 
ähnliche Zwecke; auch zur Verbrennung als Heizmittel. Die darin enthaltenen 
Phenole (25 bis 35 Broc. gegenüber 5 bis 10 Proc. im Gastheer⸗Schweröl) 
find allerdings ganz verfchieden von den im Gastheer enthaltenen, und ähneln 
mehr denjenigen aus Holz» und Braunkohlentheer und Scieferöl. Sie werden 
jegt unter dem Namen „Neojot“ al8 Antifepticum verkauft und jollen in diefer 
Beziehung dem rohen Krefol („flüffiger Carbolſäure“) gleichitehen, bei weit 
weniger ätzenden Cigenjhaften!) (vergl. unten bei „Carboljäurepräparate“). 
Eine weitere Unterfuchung diefer Theere von Watjon Smith?) beftätigt das 
oben ©efagte. Der Theer von den Gartiherrie-Hohöfen ift etwas Leichter ale 
Waſſer; er enthält viel Paraffine, während Anthracen nicht nachzuweiſen, viel- 
leicht aber nur durch die Baraffine verdedt war. Sehr groß ift die Menge 
der Phenole; neben Phenol findet ſich Metafrefol, Metarylenol, Bjeudocumenol 
und Naphtole. Bon Kohlenwafferftoffen war Toluol, Xylol (mit 70 Proc. Meta⸗ 
lol), Pjendocumol, Mefitylen und ein wenig Naphtalin, Benzol dagegen wie 
nachzuweiſen, ift aber vermuthlich in dem Gichtgafe dampffürmig enthalten. 
Die bafifchen Beftandtheile des Theers ähneln denjenigen des Steintohlentheers; 
unter denjelben wurde Anilin nachgewiefen. 

Auf die Verarbeitung des Theers aus Hohofengafen haben ſich U. 9. 
Allen und R. Angus?) ein engl. Patent (Nr. 11 689 vom 29. Aug. 1887) 
ertheilen laffen. Der Theer wird deftillirt, die alfalilösfichen Beitandtheile des 
Deftillats ertrahirt und die Löſung mit Kohlenfänre aus Dfengafen gefällt. 
Durd) wiederholte Löſung und Fällung bezwedt man eine fractionirte Reinigung, 
der man nod) eine fractionirte Deftillation folgen läßt. Die flüchtigeren 
Producte dienen zu Desinfectione-, die hochſiedenden zu SHolzconfervirungs- 
zweden. Die Kohlenwaflerftoffe werden auf Leuchtöl, Schmieröl und Oelgas 
verarbeitet. Es ift nicht einzufehen, worin das Weſentliche diefer „Erfindung“ 
beiteht, da8 cine Patentirung ald geredjtfertigt erfcheinen Laflen könnte. 


E. Zheer ald Nebenproduct der Waſſergaserzeugung. 


Wir haben bereits im 1. Capitel (S. 17) darauf Hingewiefen, daß auch 
bei der Erzeugung des Waffergafes, die namentlich, in Amerika, neuerdings aber 
aud in Europa zu hoher Ausbildung gelangt ijt, Theer gewonnen werden kann. 
Thatjächlich werden denn aud) heute in Amerika bei diefem Proceß als einziges 
Nebenproduct nicht unbeträchtliche Mengen fogen. Waflergastheers erzeugt und 


!) Chemical Trade Journal 1337, p. 122, — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 
1887, p. 583. — °) Chem.⸗Zig. 1839, ©. 68. 
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in den Handel gebradit. Da diefes Product indefien bislang für den Gegen» 
ftand, der den Inhalt des vorliegenden Werkes bildet, ohne größere Bedeutung 
geblieben ift, können wir auf feine Erzeugung nur in aller Kürze eingehen. 

Das Waſſergas wird befanntlic) durd) Einwirkung von überhigtem Waſſer⸗ 
dampf auf geeignete Kohlen (Anthracit oder Kokes) in Schachtöfen dargeftellt, 
die abwechſelnd falt (mittelft Waſſerdampf) auf Wafjergas und heiß (mit Luft) 
auf Kohlenoryd, neuerdings aud) auf Kohlendioryd geblafen werden. 

Es beſteht weſentlich aus Waflerftoff und Kohlenoyd, nebft geringen 
Mengen von Kohlenfäure, leichten Rohlenwaflerftoffen u. |. w. und kann daher das 
gewöhnliche Leuchtgas nur zu Heizzweden mit Vortheil erfegen, während es 
für Beleuchhtungszwede eine vorgängige Carburirung, die ja in Amerifa mit 
feinen unermeßlichen Petroleumvorräthen billig zu ftehen kommt, durchmachen 
muß. Diefe Carburirung erfolgt entweder durch Einführung lichtgebender, Leicht 
flüchtiger Kohlenwaſſerſtoffe in das fertige Gas, oder, wie e8 meiftens gefchieht, Durch 
gleichzeitige Einführung von geeigneten Kohlenwafferftoffdämpfen mit Waflergas 
durch glühende Retorten. Dabei werden nad) D. Douglas!) bei nicht zu hoher 
Temperatur des Ueberhigers etwa 25 Proc. des Oels als Theer gewonnen, weldyer 
noch häufig weglaufen gelaffen wird, obgleich er fid) recht gut verwerthen läßt. 

Diefer Theer bejteht indeflen noch zur Hälfte aus Waller, mit welchem 
er eine innige Emuljion bildet, die ſich durch die gebräuchlichen Mittel nicht 
wie beim gewöhnlichen Eteinfohlentheer trennen läßt. Douglas ift es nad) 
vielen Berfuchen gelungen, eine Scheidung zu erzielen; fein Verfahren befteht 
in der Hauptſache im Erhigen des Theers im geſchloſſenen Keſſel bei 10 Atm. 
Spannung. Er erhielt aus 100 Thln. Rohtheer 50 Thle. entwäſſerten Theer 
mit nur 1 Proc. Feuchtigkeit und 25 Thle. Wafler, während 25 Thle. Wafler 
im Yaufe des Procefjes felbit verdampften. Der entwäfjerte Theer foll ein fehr 
geſuchtes Product fein; Über feine Verwendung oder Verarbeitung macht 
Douglas feine näheren Angaben. 

A. H. Elliot?) hat einen amerikanischen Wafjergastheer, hauptfächlich 
mit Rüdficht auf das Ausbringen an Anthracen unterfuht und folgendes Er- 
gebniß erhalten: 

Specififches Gewicht 1,100. 

400 ccm lieferten bei der fractionirten Deftillation in VBolumprocenten : 

1 
Braction I von 80 bi8 2000. . . 2..2..92 — Safe 
[11,2 fefte Maſſe 
"117,7 Del 
[ 6,0 fefte Maſſe 
126,5 Oel 
Sracton IV. 2 2 en 3 wfene Maſſe 


78,3 Procent. 


Fraction II von 200 bis 270° 


Traction III 270° bis Vechbildung . 


!) Journal of Gaslighting 1891, 58, 1130. — °) Am. Chem. Journ. 
1884, 6, 248. 
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Die feite Maſſe der FFraction II beftand in der Hauptſache aus Naphtalın 
und enthielt nur 0,82 Broc. Anthracen, entfprechend 0,09 Proc. vom Gewicht 
des Theers. Aus der III. Fraction konnten zufammen 2,33 Proc. Anthracen 
vom Gewicht des Theers gewonnen werden; der feſte Antheil bildete eine grün 
gelbe Maſſe von 25,6 Proc. Anthracengehalt, während die Oele diefer Fraction 
nur einen Gehalt von 3 Proc. Reinanthracen aufwiejen. Die halbfefte Mafle 
der legten Fraction ergab 2 Proc. Reinanthracen und aud) die Oele derfelben 
zeigten noch einen Gehalt von 1,81 Proc. dieſes werthvollen Kohlenwaſſerſtoffs. 
Der Gefammtgehalt diefes Theers an Reinanthracen betrug mithin 2,63 Proc. 
jeines Gewichts und übertrifft fomit den des Steinkohlentheers um das Sechs⸗ 
bis Zehnfache. 

Ein Theer aus mit ruſſiſchem Rohöl carburirtem Waſſergas hatte nach 
Mathews und Goulden!) folgende Zuſammenſetzung: 


Benol -: 2» 2 20202020200 119 Proc. 
Toluo—dp.. 3,83 „ 
Leichte Baraffine -. . . ....851 „ 
Solvent:Naphtae-. - - » .» ....1796 „ 
Phendle . . 2 2 20202020. Spur 
Mittelle >: 2 2 nn. 2944 5 
Kreofotül. > > 2 2 2 20 nn 2426 5 
Naphtlin > 2 2 2. 128 „ 
Anthracen ob -» » > 2 0,,93 „ 
Kerne 980 m 


97,20 Broc. 


Auch in diefem Falle ift der Gehalt an Anthracen gegenüber dem ger 
wöhnlichen Gastheer jehr hoch zu nennen. 

Trotz diefed enormen Gehaltes an Anthracen fcheint der Waſſergastheer 
indefjen doc) für die Zwecke der Theerdeftillation wenig werthvoll zu fein. Nach 
freundlichen Privatmittheilungen des Herrn ©. B. Boulton enthält diefer 
Theer, der gegemmwärtig in London vielfach dem gewöhnlichen Theer beigemijcht 
wird, Paraffine, welche diefen verfcjlechtern und die Anthracengewinnung durch 
die Unverkäuflichkeit des Products unrentabel machen, was aud) aus vorfichen- 
der Analyfe hervorgeht; daher verlangen die Käufer des gewöhnlichen Gastheers, 
daß diejen fein Wafjergastheer beigemifcht fein darf. 


F. Erzeugung von dem Steintohlentheer ähnliden Gemiſchen 
duch Zerjegung gewiſſer Dämpfe bei hohen Temperaturen. 
(Delgasproceß,.) 


Die HYerfegung von im Wefentlihen zu den Fettkörpern gehörigen 
Berbindungen vermittelt Leiten ihrer Dämpfe durd) glühende Röhren ift 
namentlid) von Berthelot (1867) und außerdem von verfchiedenen anderen 
Chemikern ſtudirt und dabei die Bildung aromatifcher Verbindungen beob: 








!) Gas World 16, 625; Wagner-Fiſcher's Jahresbericht 1892, S. 77. 
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achtet worden. Schon lange vorher war die Darftellung von Leuchtgar, 
welches ſtets viele aromatische Subftanzen enthält, durch Zerfegung von Del 
oder Fett im Großen ausgeführt worden. Diefer Proceß, der fogen. Delgas: 
proceg!), nahm gleich, wie die Steinfohlengasbeleuchtung in England feinen 
Ausgang, wo bereitd 1814 Iohn Taylor Delgas herftellte und ein Patent 
auf jein Berfahren erhielt. In Deutſchland entſtand die erſte Delgasfabrif 
1328 in Frankfurt a.M., wo Knoblod und Schiele die erften praftifchen 
Berfuhe mit Oelgas angeftellt Hatten. Allein diefe, wie eine Anzahl anderer, 
derartiger Anftalten wurden bald durch Steinfohlengasanftalten verdrängt, weil 
der Bedarf an Rohmaterial zu ſchwer zu beſchaffen und dies auch der Stein- 
kohle gegenüber zu theuer war. Nicht anders erging es anderen Delgasanftal- 
ten, die in den fünfziger Jahren entftanden waren und mit Oelen aus Reut- 
finger bituminöfem Schiefer arbeiteten. Während in Anterifa und England 
diefer Induftriezweig rafch zu hoher Blüthe ſich entfaltete, war dies in Deutſch⸗ 
land erft möglich, als die ſächſiſch-thüringiſche Mlineralölinduftrie ein billiges 
und zugleich vorzügliches Rohmaterial filr die Bergafung lieferte. In England 
brachte die ſchottiſche Yeuchtfchieferinduitrie und in Amerika die ſich rapid ents 
widelnde Betroleungewinnung ſchon viel früher ein paſſendes Nohmaterial auf 
den Markt und gaben damit der Ausbreitung des neuen Verfahrens einen 
weiten Borfprung. Beſonders verdient gemacht um die Entwidelung der Del: 
gasinduftrie in Deutfchland haben fich dann in der Folge 5. Hirzel, Nie» 
dinger, Hübner, Sudow, Küchler und Pintfch, welch' letzterer die 
Beleuchtung der Eifenbahnmwagen mit comprimirtem Delgas in Deutſchland ein» 
führte. Die Anwendung des Delgajes zu diefem Zweck (tran&portables Gas), 
fowie zur Beleuchtung von Fabriken hat der Delgasinduftrie zu großer Aus: 
breitung verholfen; ein weitere Gebiet fcheint ihr in der Verwendung zum 
Aufbeſſern des Leuchtgaſes, jowie zum Carburiren des Waflergafes noch bevor- 
zuftehen. 

Wir dürfen die Ausführung des Telgasproceiles als befannt vorausfegen ; 
wer ſich näher über die Einzelheiten informiren will, jet auf das oben erwähnte 
Berk von Scheithauer verwielen, welches den Gegenftand in eingehender, 
ſachkundiger Weife behandelt und dem wir auch die folgenden Mittheilungen 
entnehmen. Als Material zur Herftellung von Oelgas werden gegenwärtig aus: 
ichlieglich die aus den Schweeltheeren der Braunkohle und des Teuchtfchiefers durch) 
Deitillation erhaltenen fogen. Gasöle, ſowie Petroleumproducte verwendet. Die 
Anforderungen, die man an ein normales Gasöl ftellt, find nicht unbedingt 
ieftgelegt. Dan legt im Handel mit ſächſ.⸗thür. Gasölen zwar ein fpecififches 
Gewicht von 0,850 bi8 0,900 bei einem Kreofotgehalt von höchftens 3 Volum⸗ 
procenten und einer Siedegrenze von nicht unter 200% und bi8 320° zu Grunde, 
doch Tann man nur eine Vergaſung felbft als maßgebende Unterjuchung be» 
traten. Nach Hirzel follen 100 kg Gasöl 60 cbm Gas mit einer Yeudht- 
kraft von 7,5 deutfchen Normalkerzen bei 35 Liter ftündfichen Verbrauch) geben. 


1) Scheithauer, Die Yabrifation der Mineralöle ze. Braunſchweig, Yriedr. 
Bieweg u. Eohn, 1895. ©. 282, 
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Der Mechanismus der Delgasbildung ift der, daß das in die glühende 
Retorte eingeflihrte Del zunächft fich verflichtigt und die Dämpfe alsdann an 
den heißen Wänden, fowie in dem hocherhigten Retortenraume felbit fi in gas- 
förınige Körper verwandeln. Ein Theil des Oels entgeht der Jerfegung und 
conbdenfirt fi) in der Vorlage, während ein anderer Theil ſich unter gleid)- 
zeitiger Abfcheidung von Kohle in aromatische Kohlenwafjerftoffe verwandelt, 
welche gleichjall® in der Vorlage verdichtet werden. Diefes Product bildet den 
fogen. Delgastheer. Nad) Moung!) finden bei diefen VBorgange zweierlei 
Wirkungen ftatt: Einmal wirft die in dem Netortenraume herrſchende 
ftrahlende Wärme uuf die Oeldämpfe in der Weije ein, daß fie diefelben in 
einfache gefättigte Kohlenwaflerftoffe und Dfefine zerlegt; dann aber auch be⸗ 
wirkt die Berührung der Oeldämpfe mit den glühenden Netortenwänden einen 
Zerfall in aromatische Körper. Da der Gehalt des Gafes an gasfürmigen 
Olefinen hauptfächlich deſſen Leuchtkraft bedingt, fo ift zur rationellen Bergafung 
von Kohlenwafferftoffen das Vorhandenfein eines größeren Raumes zur Ermög- 
fihung der überwiegenden Einwirkung der ftrahlenden Hige von wefentlicher 
Bedeutung und died um fo mehr, da ja die aromatifchen, leicht flüchtigen Sub- 
ftanzen, wie Benzol, Toluol, die dem Safe zunächſt gleichfalls eine hohe Leudht - 
kraft verleihen, jich beim Abkühlen und bejonders beim Comprimiren größten: 
theils verdichten, wodurd) die Leuchtkraft des Gaſes wieder bedeutend gefchwädht 
wird. Mean bat es demnach ganz in der Hand, ein an Benzol armes, aber 
an Dfefinen reiches Gas, welches ſich zur Beleuchtung oder Aufbeflerung des 
Leuchtgaſes eignet, oder eim folches mit hohem Benzolgehalt, wie es zum Car- 
buriren von Waſſergas vortheilhaft ift, Herzuftellen und kann daher auf den 
Zwed, dem e8 dienen fol, ſchon im Voraus durd) geeignete Wahl der Appara- 
tur Rüdficht nehmen. Niemals darf indefien das Gasöl als folches direct auf 
die Retortenwand gelangen, fondern es muß in beiden Fällen vorerft in Dampf 
übergeführt werden. Dieſe Geſichtspunkte find auch für die weiter unten zu 
beichreibenden Verſuche zur Umwandlung fetter oder hochwolecularer Kohlen: 
wafjerftoffe in Benzol und aromatische Körper von Wichtigkeit. 

Die Zufammenfegung des Delgafes ift wejentlic, verjchieden von der des 
Steinfohlengafes, ſchwankt im Verhältniß feiner Leuchtkraft und ift abhängig 
von der Vergafungstemperatur des Oeles. Wir ftellen nachftehend die Zu⸗ 
ſammenſetzung des Delgafes derjenigen des Steinfohlengafes gegenüber. 





| Delgas Steintohlengas 


ſtohlenſäure... .... | 1,0 1,5 
Saurfoff . .» 2 220. | 05 1,4 
Schwere Stohlenwaflerftoffe. | 33,0 3,0 
Koblenoryd . 2» 2 2.2.2. 2,5 8,0 
Mahler oo. ! 150 48,7 
Mean . vv 22 0e. | 46,0 93,4 


Stidfof ... 2.2 2.. | 2,0 4,0 


!) Gas World 1893, 19, 123; Chem.:3tg. 1898, Rep. ©. 241; Journ. 
of Gaslighting 1893, II, p. 260. 





Oelgastheer. 127 


Beim Comprimiren des Oelgaſes auf 10 bis 12 Atm. ſcheiden ſich aus 
100 ebm comprimirtem Gas durchſchnittlich 6 bis 10 kg flüſſiger Kohlen⸗ 
waſſerſtoffe aus, welche hauptſächlich aus Benzol, Toluol und flüffigen Kohlen⸗ 
waſſerſtoffen der Reihen Ca Han und Cn Han-s beſtehen. Dieſe, Hydrocarbon 
genannte Flüſſigkeit hat nach Bunte?!) folgende Zuſammenſetzung: 


Benzol 2 2 2 rennen. TO Broc. 
Toluol 2 2 2 2 nn. BB „ 
höhere aromat. Kohlenwaflerftoffe . . 5 nm 
Homologe des Aethylen8 . . . . . 10 „ 


Die Verarbeitung dieſes Miateriald auf reines Benzol und Toluol haben wir 
ſchon an einer anderen Stelle beſprochen. 

Der eigentliche Delgastheer, der bei dem beiprochenen Verfahren in 
einer Menge von 30 bis 45 Proc. ded angewandten Deles entfällt, wird im 
Algemeinen noch heute als ein läſtiges Nebenproduct betrachtet. In Farbe 
und Geruch ift er dem Steintohlentheer ähnlich, doch bejigt er nur ein fpec. 
Gewicht von 0,95 bis 1,000 und ift viel dünnflüffiger als jener. Weſentlich 
unterjcheidet er fi) vom Steinkohlentheer durch feinen hohen Gehalt an Kohlen- 
maiterftoffen der Tsettreihe, der ihn für die Zwede der Benzolgewinnung uns 
brauchbar macht. Kine eingehendere Unterſuchung des Delgastheers jcheint 
bislang nicht vorzuliegen, dürfte indeflen auch nur ſchwankende Reſultate er: 
geben, da, wie wir gefehen haben, außer dem NRohmatertal, aus welchem er 
gewonnen wird, auc, die Bergafungsteniperatur, fowie die Art der Apparatur 
bei feiner Entftehung eine große Rolle fpielen. 

Scheithauer giebt folgende Siedeanalyfe: 


Unfang: 70 bis 110° C. bis 150° fiden . . öbis 10 Proc. 


1500 „ „ 2000 „ 5,10 „ 
2000 „ „ 2500 „ 20 n 
250° „ „ 3000 „ 20 , 

über 300° „ 30 n 


Rüdftand und Verluſt 10 n 


Was die Zufammenfegung des Delgastheers anbelangt, fo zeigen bie 
Unterfuhungen von Scheithauer?), Pryce?), Macadam?), Lewes?) und 
Armftrong®), daß das bei dem üblichen Verfahren gewonnene Product geringe 
Mengen von Benzol, dagegen mehr Toluol und Homologe enthält. Bejonders 
reich ift der Delgastheer an Dlefinen und Xcetylenen und es treten bisweilen 
auch niedrig fiedende, gefättigte Kohlenwafjerftoffe der Fettreihe, wenn aud) in 
geringem Maße auf. An Naphtalin, welches ſich bejonderd reichlich aus ben 
Fractionen von 250 bis 300° ansfcheidet, ſcheint er nicht unter 3 bis 4 Proc. 
zu enthalten. Der Gehalt an Anthracen ift ſehr verſchieden; zumeilen findet 
man Theere, die gänzlich frei davon find, andere enthalten 0,06 bis 0,1 Proc. 


I) Journ. für Gasbeleudtung 1898, ©: 442. — *) loc. eit. — *) Journ. f. 
Bastel. 1893, S. 497. — *) Journ. of Gaslighting 1398, p. 400. — °) Ibid. 
1893, p. 629. — °) Vergl. oben ©. 49. 
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Der größte Gehalt wurde von Scheithauer unter etwa 30 Theerproben zu 
0,65 Proc. beftimmt. Das als Oelgastheer gewonnene Anthracen fheint in» 
deifen nicht unbeträchtliche Mengen von Methylanthracenen zu enthalten; das 
daraus gewonnene Anthrachinon erfcheint nur felten in den befannten, charak⸗ 
teriftifchen Nadeln, fondern e8 zeigt jic) ſehr oft in der verfilzten Beichafferigeit, 
wie fie dem Anthrachinon aus Pechanthracenen, das befanntlid, ftart methyl⸗ 
haftig ift, eigen ift. Ebenſo wie der Steinkohlentheer enthält aud) der Delgas- 
theer reichliche Mengen von fuspendirtem Kohtenftoff, welchen er feine Farbe 
verdankt. Das Vorkommen von Phenolen und Bajen im Oelgastheer ift nad) 
der Natur des Nohproductes fo gut wie ausgejchloflen. 

Bei der Verarbeitung des Fettgastheere, die nur vereinzelt in größeren 
Maßſtabe betrieben wird, gewinnt man eine leichte Naphta, die als Hydro- 
carbon zum Karburiren verwendet wird, eine mittlere Fraction, welche als 
jogenanntes „Pußöl* in den Handel fomnıt, und ein ſchweres Deitillat, das 
häufig wieder zur Vergafung dient, in der Eifeninduftrie aber auch vielfad) als 
fogen. „Bohröl* Verwendung findet. ‘Der Rüdftand bildet eine goudronartige 
Maſſe, die in der Asphaltfabrifation als Surrogat für natürlichen Asphalt 
gerne gebraucht wird. Biel Delgastheer wird in den Sasanftalten ſelbſt ent- 
weder in Beimiſchung zum Brennmaterial oder direct in der Forſunka ver: 
brannt. In vielen Fällen dürfte das legtere um fo rationelle fein, als der 
Preis des Delgastheers in der Kegel ein niedrigerer ift, als der des Steinkohlen⸗ 
theers, eine Thatſache, die fi) aus feiner, für die Darftellung aromatijcher 
Subftanzen ungünftigen Zuſammenſetzung zur Genüge erflärt. 

Ein aus rufjifchem Petroldeftillat nad) bejonderem Verfahren von 
Dworlowitfc!) hergeftellter Theer Tieferte bei der Verarbeitung: 

32,40 Proc. Benzol 
41,10 „ leichte Dele 
0,14 „ Anthracen 

11,00 „ Bed 
11,00 „ Scmieröf. 

Es ift gewiß ein eigenthümficher Zufall, daß derjenige Beftandtheil des 
Steinfohlentheers, welcher deilen Verarbeitung auf dem Wege der Deftillation 
wohl in erfter Yinie ermöglicht und rentabel gemacht hat, das Benzol, im Del: 
gastheer, beziehungsweife den Broducten des Oelgasproceſſes, zuerft aufgefunden 
worden ift. Aber obwohl die Entdedung des Benzols jelbft durch Faraday 
in der aus comprimirtem Oelgas condenjirten Ylüffigfeit ſchon 1825 gefchehen 
war, jo ift doc) erft ganz neuerdingd die Darftellung von dem Stein 
tohlentheer ähnlichen Subftanzen, das heißt folchen, welche viel Benzol, 
Naphtalin und Anthracen enthalten, aus den fhwerften Deftillaten 
und Rüdftänden der Betroleumraffinerien und dergleichen vermittelft 
Durchleitens durd) glühende Röhren in fabritmäßigem Maßftabe verfucht worden. 

Genauere Verſuche, wie weit ſich diefe Reaction praftifch verwerthen laſſe, 
wurden angeregt durd) eine Preisaufgabe des Berliner Vereins für Beförderung 


!) Journ. of Gaslighting 1393, p. 1083; Scheithauer, loc. eit., p. 818. 
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des Gewerbefleißes (1877), worin die Nachweiſung der Möglichkeit verlangt 
wurde, bie hochfiedenden Dele des Braunkohlentheers vermittelft eines techniſch 
ausführbaren Verfahrens in folde Kohlenwafferftoffe Überzuführen, welche als 
Grundlage der Anilin⸗ und Alizarinfarbenfabrifation dienen. 

Liebermann und Burg!) fanden, daß die hochſiedenden, faft werth- 
loſen Dele des Braunkohlentheers, das fogenannte Gasöl, beim Durchleiten 
durch glühende, mit poröfen Körpern geflillte Röhren unter reichlicher Gas— 
bildung (56 bis 63 Proc.) in ein dem Steinkohlentgeer ganz ähnliches Gemisch 
von Kohlenwaflerftoffen übergehen, das ca. 4 Proc. Benzol und Toluol und 
0,9 Proc. Rohanthracen enthalte. Petroleum und Bulcanöl geben neben viel 
Gas beträchtliche Mengen Benzol, aber faft fein Anthracen. Steintohlen- 
theeröfe, von 140 bis 150° und von 160 bis 210° fiedend, auf ähnliche Weife 
behandelt, erlitten einen viel geringeren Gewichtsverluſt. Die quantitativen 
Refultate, welche fie erhielten, können, wie fie jelbft zugeben, nicht maßgebend 
fir die Berhältniffe im Großen fein, welche durch eigene Berfuche ermittelt 
werden müßten. Aehnliche Refultate erhielten Salzmann und Wichelhaus?). 
Für den Holztheer wurbe daflelbe von Atterberg?) bewiefen. 

Eine ausführliche Arbeit über diefen Gegenftand rührt von Letny?) ber. 
Er unterfuchte zunächft ein theeriges Conbenfat von der Gasbereitung aus 
ſchweren Betroleumrüdftänden (erhalten durd) Einfließen derfelben in glühende, 
mit Holz angefüllte Retorten), und fand e8 nad) abermaligem Durchleiten durch) 
die glühende Retorte dem Steinkohlentheer durchaus entfprechend; im Speciellen 
wie er darin Benzol, Toluol, Xylol, Naphtalin, Anthracen und Phenanthren, 
neben unverändertem Petroleum, nah. Er verſuchte dann das Durdhleiten der 
Petroleumridftände im Seinen durch eine glühende eiferne, mit Holzkohlen 
gefüllte Röhre. Hierbei erhielt ev 33,3 Proc. Gas und 66,6 Proc. Theer, 
in welchem viel Amylen, Benzol, Toluol, Xylol und außerdem höher fiedende 
Dele, aber keine feften Kohlenwaflerftoffe enthalten waren. Das lettere ſchreibt 
Letuy der verhältnigmäßig geringen Dide der glühenden Kohlenfchicht zu, 
duch welche die Petroleumdämpfe bei der Operation in kleinem Maßftabe 
gingen. Bei höherem Drucke entftehen noch mehr niedrig fiedende Dele, aber 
im Ganzen weniger Theer und fchlecdhtes Gas. Das Rohmaterial fir diefe 
Berjuche ift als Rüdftand von der Raffinirung des Petroleums von Baku in 
Süd⸗Rußland, und ebenfo von derjenigen in Nord⸗Amerika maffenhaft zu haben. 
Seitdem Beilftein und Kurbatoff gezeigt haben, daß dieſes Petroleum 
bauptfächlich Waflerftoff-Aöditionsproducte der Kohlenwaſſerſtoffe der Benzol- 
reihe enthält, welche iſomer, aber nicht identiſch mit ben Fettförpern der Reihe 
C. Hm find, erklärt es ſich Leicht, wie fo große Mengen von Benzol⸗Kohlen⸗ 
waflerftoffen durch die feurige Zerfegung jener Eubftanz erhalten werden konnten. 

Im Jahre 1879 in Lunge's Laboratorium mit einem von ihm ange 
gebenen Berfuchdapparate in etwas größerem Mafftabe von einem Chemiler 
der Ragofin’fchen Petroleumraffinerie angeftellte Verſuche beftätigten in 


’) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1878, ©. 723. — *) Ibid. 1878, ©. 802 u. 
1431. — ®) Ibid. 1878, ©. 1222. — *) Dingl. Journ. 2239, 353. 
tunge-Könler, Eteinfohlentbeer. 9 
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vollem Maße die Thatjache, dag Benzol, Toluol, Napbtalin und Anthracen 
aus Petroleumrüditänden in der beichriebenen Weile erhalten werben könnten. 
1881 wurde in der That nach Mitthelungen von Rudnew!) in ber Gas 
fabrit zu Kaſan der bei der Darftellung von Leuchtgas aus Petroleum ger 
wonnene Theer fabrikmaßig durch Deftillation im gewöhnlicher Weiſe ver: 
arbeitet und ergab dabei 10 bis 12 Proc. Benzole (incl. Toluol) und bis 5 Proc. 
Raphtalin; ſpäter ſollte auch das (ſtets vorhandene) Anthracen gewonnen 
werden. Bemerkenswerth ift, daß der Vetroleumgastheer fait völlig frei von 
Phenolen wat. 

1882 wurde nad) Tiebermann?) die Verarbeitung ber Petroleumräd- 
fände in folcher Weile von den Gebrübern Nobel in Balu fabrifmäßig aus 
geführt. Das von ihnen gewonnene Anthracen war 25= bis 35 procentig und 
ergab zu Ludwigshafen ganz gutes Alizarin. Das Naphtalin war rein. Das 
Benzol, obwohl bei 80 bis 859 fiedend, war unbrauchbar zur Darſtellung 
von Nitrobenzol, da es zu viele Fett⸗Kohlenwaſſerſtoffe enthielt; dur Auf 
frieren bei — 14° (was fih m Rußland im Winter leicht sachen läßt), Eonute 
man es aber gut reinigen, felbft wenn e8 80 Proc. Verunreinigungen enthielt, 
und es ergab dann ein reines, bei 205" fiedenbes Nitrobenzol. Die Raphta- 
Küdftände, die man in rothglühende, eiferue, mit Bimsftein gefillite Hetorten 
einlanfen ließ, ergaben pro 1000kg: 500cbm Gas, verwenbbar fiir Heizung 
und Beleuchtung, und 300 kg Theer mit 0,6 Proc. Robanthracen und 17 Proc. 
Kohbenzol, das bei 120° fiedete und mur 4 oder 5 Proc. reinem Benzol und 
Toluol entſprach. 

1882 wurben zu Baku 200 000 t Naphtarliditände gewounen, welche als 
Drenumaterigl zur Heizung von Dampfbooten ꝛc. und zur Gasfahrifation in 
Rußland verkauft wurden, aber nur ein geringer Theil davon wurde auf 
Benzol und Unthracen verarbeitet. Die Anlageloften dafür find enorm hoch. 
Krämer fand, dag man mit Röhren von 13 bis 15 om Weite und 2 bi8 3 m 
Länge, von denen je zwei in einem Ofen lagen, in 24 Stunden nur 100 kg 
Rüdftände verarbeiten konnte. Nach feiner Reinigungsmethode konnte er auf 
Dee mit 91, oder felbft 96 Proc. nitrirbarem Benzol kommen, während 
Tiebermann’s Methode ihm nur Dele mit 24 Broc. nitrirbarem Benzol 
ergab. 

Neuere Angaben über die ruſſiſchen Verfuche zur Verwendung der Pe⸗ 
teoleumrüdftände („Astatki“ oder „Masud“) zur Darftellung von Benzol, 
Naphtalin und Autbracen find von B. Redwood gemacht worden ®), nad 
feinen bei einem Befuche in Baln 1884 gemachten Beobarhtungen. Er erwähnt 
einen von Nobel patentirten „Regenerativ-Cupolofen“ und folgende bamit 
erhaltene Reſultate. Die erfte Behandlung ergiebt 30 bis 40 Proc. Theer, 
welcher 15 bis 17 Proc. 50 proc. Benzol enthält, Durch eine zweite trodene 
Deftillation der im Theer nach Abſcheidung des Benzols verbleibenden Schwer- 
ðle befam man 70 Proc. Theer, welcher 7 bis 10 Proc. 50 proc. Benzol, 


2) Ding. Journ. 289, 72. — *) Ibid. 246, 429. — °) Journ. Soc. Chem. 
Ind. 1375, p. 79. 
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16 Proc. Rapftalin, 2 bis 3 Proc. teodenes „Srünfett“ (ober 30 proc. Ans 
thracen) und 24 Proc. Pech ergab. Auch erhält man dabei pro Cubikfuß 
Akatli 75 bis 100 Eubiliug Gas mit einer fünfmal größeren Leuchtkraft als 
Steinfoblengas. Der Regenerativofen wirb zuerft, natürlich mit Aſtatki, auf 
1000° angeheizt und wenn er durch ben Zerſetzungẽproceß bes Aſtatki abgekühlt 
worden ift, jo wird er in äfnlicher Weife wieder angeheizt, indem das im Dfen 
bleibende Gas und der darin angelegte Koks als Brennſtoff verwerthet werben. 
Dan fell diefen Ofen ein Jahr ohne Reinigung benugen köunen. Dbwohl das 
Verfahren im ziemlich bedeutenden Maßſtabe ausgeführt wurde, war es doch 
augenfcheinlich Damals nach nicht Iiber das Berfuchsftadium hinausgekommen, und 
iſt ohne Zweifel feit Redwood's Beſuch in Yolge ber Preisänderungen eingeftellt 
worden. In Engler’s Reifebericht von 1885 ift nichts mehr davon erwähnt. 

Damit waren indeſſen die Berfuche zur Arsmatifirung von Petroleum- 
rüdftänden und ähnlichen Producten keineswegs eingeichlafen. 5. Hlawaty) 
(D. RP. 51553) verführt folgendermaßen. Stark überhitter Waſſerdampf 
wird in eim tiber 400° erhigtes Gemilch von Petroleumrädftänden u. dergl. 
mit einem Drittel Sägemehl und einem Sechftel Aetzkalk geleitet. ‘Die Dämpfe 
paſſiren dann glühende Röhren, weiche mit Eifen oder Kohle angeflilit find und 
werden bei ihrem Austritt and denfelben condenfirt. Das Condenſat iſt reich 
an aromatifchen KKohlenwaflerftoffen, während die uncondenfirten Gaſe haupt⸗ 
ſachlich amd Acetylenen befichen, welde nach vorgängiger Paflage einer aus 
Ralf, Eifenwitriol und Sägemehl beſtehenden Reinigungsmaſſe abermals glühenbe, 
mit Bimsſtein gefüllte Höhren durchſtreichen, wonach fie gleichfalls ein aro- 
matiſches Condenſat Kiefern, welches gleich wie das erftere anf befannte Weife 
verarbeitet wird. Statt des Waſſerdampfes kann man fich bei dem Verfahren 
mit Vorteil auch der überhigten Dämpfe von Aethyl⸗ oder Methylalkohol und 
Eifigjänre bedienen. 

Die Frage der Ummeandlumg ber nnter dem Namen „Mafub“ befaunten 
Rückſtände des rufſtſchen Petroleums hat de Boiffien ?) einem eingeheuderen 
Studium unterworfen. Im Gegenfage zu Schieferöl und amerilaniſchem Ber 
troleum liefern dieſe Rückſtände bei der trockenen Deftillation beträchtliche 
Mengen (12 bis 15 Proc.) aromatiſcher Koblenwaflerftoffe. Die Ausbeute au 
ſolchen würde nach feiner Meinung ficher noch größer fein, wenn man, ftatt bie gas⸗ 
förmigen Producte nur in ſchwerem Dele zu condenfiren, ſtarke Kälte und Drud 
anwenden wirbe. Das hierbei erhaltene Rohbenzol zeigt folgende Stebepsmate: 


82° . . „ »  Ocom 110° . . . .. 84ccm 

90... .2..22 120° . ...09, 

950, ... 654, 130%. ...9, 

1000 . ...69, 140° . . 2.69%, 
1420 . .. Ref 


ud enthält 8,04 Proc. Benzol, 2,57 Proc. Toluol und 1,05 Proc. Xylole. 
Die aus Benzol und Toluol bergeftellten Baſen waren von vorzüglicher Bes 
ſchaffenheit. 
i) Chem. Ind. 1891, ©. 69. — *) Chem.⸗Ztg. 1893, S. 70. 
9% 
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Neuerdings hat noch A. Nikiforomw!) ein Verfahren zur Verarbeitung 
von Erbölrüdftänden (Engl. P. 10957, 1886. Aufl. P. 290, 1894. D. R.⸗P. 
85 884, 1895) angegeben, das auf einer fractionirten Zerfegung durch hohe 
Higegrade unter gleichzeitiger Anwendung von Drud beruft. Die Rüdftände 
werden zunächſt in einer Halbovalen, gußeijernen Retorte bei 515 bis 550° 
unter gewöhnlichem Drude vergaſt. Der Zulauf. im die Netorte wird fo 
regulirt, daß in der Vorlage eine Temperatur von 200° herrſcht, fo daß fi 
in diefer nur höher fiedende Producte condenfiren können, weldje entweder, wie 
die gleichzeitig auftretenden permanenten Gaſe, unter der Retorte verbrannt, oder 
nochmals zerjegt werden. Die unter 200° fiedenden, flüfjigen Antheile werden 
durch Schlangenkühler condenfirt und in gewöhnlichen Theerblajen mit Der 
Phlegmatoren deftillirt. Die Sractionen bis 100°, bis 130°, bi8 160%, bis 
180° und bis 200° werden getrennt aufgefangen, während der Rüdftand zum 
Theer aus der Retortenvorlage gelangt. Jede einzelne Fraction kommt nun in 
Hetorten, wie fie zur Delgasfabrifation gebräuchlich find und von denen je zwei 
Hinter einander angeordnet find, wiederholt zur Zerfegung und zwar bei ver- 
fchiedenen Temperaturen (für die leichtefte Fraction bei 700°, für die ſchwerſte 
bei 1200°) und einem durch Droffelung der Gaſe erzeugten Drude von 2 Atm. 
Die Temperatur in der Vorlage wird auf 150 bis 200° gehalten, fo daß fid 
darin die fchwerften Beftandtheile des aromatischen Theers anfammeln. Die 
bei diefer Temperatur flüchtigen Beftandtheile werden nach ihrer Condenfation 
einer fractionirten Deftillation unterworfen und aus dem bis 120° übergehenden 
Antheile das AUnilinbenzol gewonnen. Die Deftillate bi8 160%, 180% und 
200° wandern in den Kreislauf zuriid, während die iiber 200° fiedenden An- 
theile auf Anthracen und Naphtalin verarbeitet werden. Der bei der erften 
Bergafung in der Borlage angefammelte Theer kann gleichfalls deftillirt und 
die einzelnen Fractionen unter Drud, aber bei weit höherer Tenıperatur are 
matifirt werden, liefert aber eine geringere Ausbeute an Benzoltohlenwafler- 
ftoffen, von welchen im Ganzen etwa 12 Proc. vom angewandten Rohmateriale 
bei diefem Proceſſe gewonnen werben. 

Bon dem Gedanken ausgehend, bie Delgasfabrifation durch Erzeugung 
eines aromatifchen Theers rentabler zu geftalten, hat endlich Dworkowitſch?) 
einen Apparat conftruirt, bei welchem er die friiher von Young (S. 126) au& 
gejprochenen Ideen fructificirt. Der Apparat ift inder Ragofin’schen Fabrik bei 
Niſchni⸗Nowgorod in Thätigfeit und erzeugt angeblich aus 100kg Erdöl 40 kg 
50 procentiged Benzol. Nach Dworkowitſch erhält man aus 100 kg ruſſiſchem 
Petroleum 46,7 cbm Gas von 60,3 Normalterzen (bei 150 Liter ftindlichem 
Berbraude) und 37 Proc. Theer. Durch Deftillation gewinnt man daraus: 


32,4 Proc. . » » 2.20. Benzol 
4A, nn 2 20202020. leichtes Del 
014 52 2020202020. Anthracen 

1100 2 2 2 ne Beh 
11,00 „2.2.2 2.20. Schmieröf 


I) Ber. d. aeutid. chem. Geſ- 1896, Ref., S.248. — *) Journ. of of Gaslighting 
1893, II, p. 108 
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Erwähnt foll noch werden, dag Wiffe und Schneller (Engl. P. 21 343 
von 1892) die Spaltung diefer Kohlenwafferftoffe in einen elektrifch erhitten 
Ofen vornehmen wollen. A. Seigle!) verwendet zum gleichen Zwecke ein 
überhigtes Bleibad. 

Alle diefe Verfuche und Patente, welche eine beflere Berwerthung der 
Petroleum» und ähnlicher Rüdftände bezweden, können indeilen heute in ber 
Zedmit faum mehr als wifjenichaftliches Interefie in Anfpruch nehmen. Seit 
man gelernt bat, dieſe Rückſtände durch geeignete Behandlung in werthvolle und 
geſuchte Schmieröle, ſowie vorzügliche Asphalte überzuführen, kann der Berfuch, 
fie in Steinfohlentheerproducte umzuwandeln, an denen, wie wir gejehen 
haben, fein Mangel ift, feine Ausficht auf Erfolg mehr haben. Ganz das Gleiche 
gilt auch für die Abfichten von Dworkowitſch bezliglich der Oelgasfabrikation, 
denn es ift kaum anzunehmen, baß der Ausfall an Gas und Leuchtkraft durch 
den Werth des Benzols auf die Dauer gededt wird, defien ohnehin ſchon niedriger 
Preis durch diefe nene Duelle nur noch mehr gedrückt würde 2). 

Diefe Berwertdung von Petroleumrüdftänden ift aud) in Amerika verfucht 
worden, und zwar von einem Chemifer, welder etwas von ben in Zürich an⸗ 
geftellten Experimenten (S. 129) gefehen Hatte; aber obwohl ein erhebliches 
Capital darauf verwendet wurde, fo kam doc) ein fehr kiimmerliches Refultat 
heraus, entweder weil jener Chemiker nicht die nöthige praftifche Erfahrung 
befaß, ober weil die amerilanifchen Petroleumrüdftände jich in diefer Beziehung 
nicht jo günſtig wie die kaukaſiſchen verhalten. 

Dean bat die Anficht ausgefprochen, daß die Aromatifirung von Petroleum» 
rüdjtänden u. dergl. anf die Zerſetzung der darin anwejenden Naphtene zurück⸗ 
zuführen fei und beionders auf den nahen Zuſammenhang des Heranaphtens 
mit dem Benzol bingewiefen: 


CH 
CH,—CH,—CH 
ne Yan 
CH, —-CH,—CH;; t | 
Hexanaphten H ca Va CH 
CH 
Benzol 


Danach Hinge der Erfolg Hauptfächlic, vom Miſchungsverhältniß der Naphtene 
in den betreffenden Rückſtänden ab, das vielleicht in folchen aus amerikanischen 
Petroleum weniger günftig ift, ald in jenen aus kaukaſiſchem. 


Allgemeine Bemertungen über Steintohlentheer verjchiedener 
Herkunft. 


Alle oben bejchriebenen Varietäten von Steinkohlentheer, zu denen wir aud) 
noch natürliche Vorkommen, wie die Rangoon⸗Naphta und in weiterem Sinne 
1) D. R.⸗P. 94846; Zeitihr. f. angem. Chemie 1897, ©. 782; Wagner: 


Fiiher’s Jahresber. 1897, ©. 576. — ?) Bergl. Scheithauer, loc. cit. ©. 318; 
Lewes, Journ. of Gaslighting 1893, II, p. 629; Chem. Ind. 1891, p. 69. 
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felbjt Rohpetroleum rechnen können, beftehen im Wejentlichen, wenn auch nie 
ausschließlich, aus Kohlenwafleritoffen; aber diefe gehören zu ſehr verjchtedenen 
Claſſen und die Glieder diefer Claſſen find in ſehr verichiedenen Verhältniſſen 
zugegen. Bei einigen berrichen die „aromatifchen“ SKohlenwaflerftoffe, d. i. 
Benzolberivate im weitelten Sinne, ganz und gar vor, und bieje Theere find ee, 
weiche das Ausgangsınaterial für die Fabrikation von „Theerfarben“ Liefern, 
nämlic, Benzol, Toluol, Xylol, Naphtalin, Anthracen und Carbolſäure. In 
anderen Theeren finden wir aber, außer Phenolen höherer Ordnung, die Glieder 
der Paraffinreihe und anderer ihr nahe verwandter Reihen, wie bie der Dlefine, 
die alle zu den „Fettkörpern“ gehören. Einige diefer Theere enthalten Ber: 
bindungen, welche, obwohl fie ifomer mit Paraffinen oder Olefinen find, doch im 
Wirklichkeit aromatische Verbindungen, nämlid Waſſerſtoff⸗Additionsproducte, 
find (vergl. nächftes Capitel); aber dies fcheint keinen Unterjchied in Beziehung 
auf die praktiſche Berwerthbarkeit folder ‘Cheere zu machen, denn auch dieie 
taugen nur zur Fabrikation von Brennöl, Schmierdl und fetten Paraffin, find 
aber werthlos für die Darftellung von Theerfarben. 

In der Regel finden ſich Glieder beider Reihen in gewiſſem Grade in allen 
Theeren, und dies ift eine Regel ohne Ausnahme, werm wir bie Bhenole ein- 
Tchließen, weiche ja „aromatische“ Verbindungen find, und welche in feinem Theer 
zu fehlen fcheinen. Die Theere, welche am meiftern Benzol und defien Derivate 
enthalten, find am werthvollften; felbft eine Heine Menge von fettem Kohlen- 
wafjerftoff vermindert ihren Werth für die Farbenfabrifation bedeutend, und 
eine größere Beimifchung des letteren kann fie ganz werthlos für diefen Zweck 
machen. Benzol, welches viel „nicht nitrirbare“*“ Dele enthält, wird von Feinem 
Anitinfabrilanten angenommen, und paraffinhaltiges Anthracen wird im den 
Alizarinfabrifen gefürchtet. Daher ift der praftifche Werth einiger der Theer⸗ 
productionsverfahren jehr problematijch, weil fie eine Miſchung von aromatijchen 
und fetten Verbindungen liefern, welche zu reich an den lesteren if. Es ift 
natürlich nicht ausgefchloffen, daß gute und billige Fabrifationsmethoden auf- 
gefunden werden können, um dieje zwei Claſſen von Verbindungen zu trennen; 
aber bis dies verwirklicht ift, werden jene Verfahren keine Ausficht haben, die 
Concurrenz mit Gastheer und mit einigen Arten von Kofötheer zu beitehen. 


Es ift natürlich eine wichtige Trage, welches die Bedingungen find, unter 
denen die Bildung von aromatifchen und diejenige von fetten Kohlenwaſſerſtoffen 
zum Vorherrichen kommt. Wir haben früher (S. 30) gefehen, daß Temperatur: 
unterfchiede hiermit ſehr viel zu thun haben; aber die8 macht nicht alles auf. 
Ohne Zweifel ift die phyſikaliſche Beſchaffenheit und die chemiſche Zuſammen⸗ 
fegung ber deftillirten Kohle von großem Einfluß. Aeltere Foffilien geben mehr 
aromatische Kohlenwaflerftoffe, jingere mehr paraffinartige Körper und Phenole 
(S. 10). Aber aud) wenn man daſſelbe Draterial, Gaskohle oder Kokskohle, 
behandelt, fo findet man große Verfchiebenheiten je nach ber Art, wie die Hite 
angewendet wird... Um die mehr aromatischen, für Yarbenfabrilation tauglichen 
Theere zu gewinnen, muß man eine intenfivere Hite auf eine relativ dünne Schicht 
von Kohle wirken laflen. Wird die nicht beobachtet, fo tritt eine allmälige, 
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teodene Deftilletion ein, bei der im Innern der die Wärme ziemlich fchlecht 
leitenden Kohle oder in dem weniger intenfiv erhißten ‘Theile der Netorte (des 
Dfens) zuerft weſentlich paraffinähnliche Producte itberdeftilliven, entfprechend 
der geringeren Hitze. Dieſe gelangen nach außen und werden fo fehnell aus dem 
Bereich der heißen Ofen⸗ ober Retortenwände entfernt, daß im dem conbenfirten 
Broducie die paraffinähnlichen Körper noch vorwalten. 

Undererfeits, wenn die Kohle in genigend dunner Schicht Tiegt, und auf 
allen Seiten der intenfiven Hitze genügend ausgeſetzt ift, fo gruppiren fich die bie 
Kohle zufammenfegenden Elemente bei dem Zerfallen der Grundſubſtanz fofort 
zu den der hohen Temperatur entfprechenden Producten, nämlich den aromatifchen 
Kohlenweafierftoffen und weniger compleren Phenolen. Wir haben hier feine 
allınzfige, fondern eine plögliche trodene Deftillation. 

Die Richtigkeit diefer Borftellungen geht hervor aus der Form, der Er⸗ 
bigumgsart und der allgemeinen Anorbnung von gewöhnlichen Gasretorten und 
von gefchloflenen Kolsöfen (Otto, Carvas ıc.) einerfeits, und im Gegenfag 
dazu der Form des Vienenkorbofens mit Jameſon⸗Apparat, wo die Kohle im 
einer dien Maſſe auf der nicht erhigten Ofenfohle Liegt, wobei auch die Seiten 
nicht erhigt werben, und die Hige nur auf die oberſte Schicht der verlofenden 
Kohle wirkt. Bei anderen Formen von umgeänderten Bienenkorböfen wird die 
Sohle geheizt, aber die Kohle Liegt auch Hier in einer dicken Maſſe; es fehlen 
Geitencanäle, und wirbe man felbft verſuchen, Kanäle über dem Gewölbe anzu. 
legen, fo wäre doch zu viel Raum zwiſchen diefem und der Kohle. Hier werben 
alfo paraffinoibe Theere gebildet werden (Watfon Smith); ebenfo, wegen ber 
Aehnlichkeit der Bedingungen, in Gasgeneratoren und Hohöfen. 


Beflimmung des Ausbtingens von Theer und Ammoniak aus 
Kohle. 


Es iſt natürlich wünſchenswerth, von vornherein zu willen, wie viel Theer 
und Ammoniak eine neue Kohlenart liefern kann. Dies würde noch wichtiger 
fen, wenn jemals Theer und Ammoniak zu Hauptproducten der Kohlendeſtil⸗ 
Iation wirden; aber wir haben gejehen, daß diefer Zuftand, welcher vor einigen 
Jahren heranzunahen fchien, wieder auf ferne Zukunft vertagt worden ift, und 
daß heutzutage die Ouantität und Dualität des Cafes und Koks unbedingt in 
erfter Linie ftehen. 

Immerhin kommt e8 vor, daß Grubeneigenthiimer oder Kohlenconfumenten 
fi) Aber das Ausbringen an Nebenproducten aus irgend einer beftimmten 
Kohlenart anfzuflären wünſchen. Bislang ift das einzige zuverläffige Mittel zu 
diefem Zwecke das, einige Wagenladungen der Kohle in denfelben Retorten oder 
Defen zu deftilliren, wie fie zum gewöhnlichen Fabrikationsproceß dienen, und 
die Mebenproducte beſonders aufzufangen. Wir haben über folche Berfuche- 
arbeiten aus Münden und Paris früher berichtet (S. 38 und 39). Solche 
Berjude find aber keineswegs leicht, einfach und billig anzuftellen, und nur bei 
ganz befonderer Sorgfalt zuverläflig. 
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Es wäre daher jehr erwünſcht, Verfuche über das Ausbringen an Neben- 
producten im Laboratoriumsmaßftabe anftellen zu können. Wir möchten jedoch 
anftatt einen Apparat oder Verfahren zu diefem Zwede zu befchreiben, vielmehr 
die Schwierigkeiten folder Laboratoriumsverſuche hervorheben. Allermindeftens 
follte eine Verfuchöretorte vorhanden fein, welche die Bedingungen der Fabri⸗ 
kation fo genau wie möglich nachahmt, z. DB. eine Heine gußeiferne D⸗Retorte, 
45 om lang und 15cm hod) (inwendig), weldhe etwa 5 kg Kohle faßt, mit 
einem Mundſtück, Dedel und Gasrohr ähnlich denen einer wirklichen Gasretorte. 
Selbft Hier aber find die Verſuchsbedingungen ganz andere, als bei einer wirt: 
lichen Gasretorte, und wir müſſen erwarten, eine ganz andere Quantität und 
ganz andere Oualität von Theer zu befommen, al8 diejelbe Kohle in einer großen 
Chamotteretorte oder in einem Kolöofen ergeben würde. Auch fir das Aus⸗ 
bringen an Ammonial giebt der Berfuh im Kleinen keine Handhabe. Um fo 
hoffnungsloſer ift es, wenn Chemiker in noch kleineren Apparaten, wie gläfernen 
Berbrennungsröhren, Porcellanröhren oder Slintenläufen, arbeiten, wie e8 wirk⸗ 
(ich geſchieht. S. Schmig !) glaubt, daß man das Ausbringen an Ammoniak 
richtig tariren könne, wen man die durch Deftillation von 10 bis 15 g Kohle 
in einem Verbrennungsrohr entwidelten Safe über rothglühenden, in ber vor- 
deren Hälfte des Rohres enthaltenen Koks leitet; aber hierbei ift e8 ungewiß, 
wie viel in dem Ammoniak von ber bdeitillirten Kohle, und wie viel von der 
Wirkung der Safe und Dämpfe auf den Koks herkommt, der ja ſtets Stidftoff 
enthält. Er läßt die Safe von verdünnter Schwefelfäure abjorbiren, dampft 
mit Zufag von Duedfilberoryd auf ein Meines Bolum ab und treibt da8 Ammo⸗ 
niak durch Aetznatron aus. Dieſes Verfahren wird beftenfall8 vergleichende 
Reſultate für verfchiedene Arten Kohle ergeben, kann aber ficher nicht bean- 
ſpruchen, daß dieje mit der Großpraris Üübereinftimmen. 


1) Etahl und Eijen 1886, ©. 396. 











Drittes Eapitel. 


Gigenfihafien des Steinkohlentheers und feiner 
Beſtandtheile. 


Der Steinkohlentheer iſt eine ſchwarze, ſchmierige Flüſſigkeit von eigen⸗ 
thümlichem Geruch und mehr oder weniger dickfluſſig. Sein ſpecifiſches Gewicht 
ſchwankt zwifchen 1,1 und 1,2; gewöhnlich nur zwifchen 1,12 bis 1,151). 
Londoner Theer hat jedoch im Durchſchnitt 1,2, und kommt felbft bis auf 1,215; 
die ans den engliichen Provinzen flammenden Theere find leichter. Bon 
Manden wird ein Theer um fo mehr geſchätzt, je niedriger fein fpecififches 
Gewicht ift. Jedenfalls kann dies mur gelten, wenn berfelbe von reinen Stein- 
tohlen herftammmt; da aber gerade die ans Cannelkohlen, bitumindien Schie- 
fern n. |. w erzengten, mehr toluol⸗ und paraffinhaltigen Theere erheblich leichter 
als die reinen Steinkohlentheere find, jo kann man fi auf jenes Kriterion 
durchaus nicht verlafien. 

Der Steintohlentheer ift ein außerſt complicirtes Gemenge von chemiſchen 
Verbindungen, welche zum Theil noch gar nicht iſolirt ſind. So wiſſen wir 
3 2. ſehr wenig über die indifferenten Dele, welche zwiſchen den phenol⸗ und 
naphtalinhaltigen und ben anthracenhaltigen Deftillaten auftreten, fo bedeutend 
and) ihre Menge iſt. Ebenſowenig kennen wir fchon alle Körper, welche im 
Rohanthracen enthalten find, und noch viel weniger wiflen wir von den Beſtand⸗ 
theilen des Peches. 

Db einige der Beitandtheile des Steintohlentheers fchon in der Kohle prä⸗ 
formixt find, und daher durch den gewöhnlichen Deftillationsproceß nur zu 
Tage gefördert werden, ift eine offene Frage. Man kann kaum bezweifeln, 
daß die Steinkohle aromatische Körper enthält; die neuere Anficht ift jogar die, 
daß fie ganz und gar aus folchen zufammengefeßt jei und gar feinen freien 


1) Sanz unbegreiflih ift e8, daß jelbft bei Autoren wie Bolley, Wurtz, 
Girard und Delaire, Bincent u. U. die Angabe vorlommen fann, der Stein: 
tohlentheer habe überhaupt oder audy nur bisweilen ein geringeres ſpecifiſches Gewicht 
als Waſſer. Ganz augenſcheinlich Liegt hier eine Verwechſelung mit Braunlohlen⸗ 
theer und dergl. vor, und find die betreffenden Gitate ohne Kritik aus einem Buche 
in daS andere hinübergewandert. 
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Koblenftoff enthalte). Aber es ift eine andere Trage, ob irgend welde 
diefer Körper bei der in den Gaßretorten herrſchenden Hitze unzerſetzt 
flüchtig find. 

Der Theer enthält ſtickſtoffhaltige Beſtandtheile, vorwiegend von baſiſcher 
Natur, in Folge des nie fehlenden Stickſtoffgehalts der Kohle, und Schwefel⸗ 
verbindungen, die von dem in den Kohlen ftets vorhandenen Schwefelfies und 
organifchen Schwefelverbindungen abgeleitet find. 


E. Mills?) giebt die folgenden Analyjen der Elementarzufanmenfegung 
von Londoner und Schottifchem Durchſchnittstheer: 


London Schottiſche Cannel 
Koblenftoff. . . . . 77,53 85,33 
Waflerfofft' .» -» -» - 6,33 7,383 
Stidfoff - - . - -  1,08- 0,85 
Shwefl . . . .. 0,861 0,43 
Sauerftoff. . . . . 14,50 6,06 


100,00 100,00 


Nah G. Kraemer?) zeigt der Theer aus deutfhen Gasanftalten im 
Durchſchnitt folgende Zufammenfegung: 

Benzol und Homologe, CnHan-s- «© » » » . 2,50 Proc. 
Phenole und Homologe, CahHan-7.-OH. . . „2,00 
Pyridin⸗ und Chinolinbafen, nHaa-7-N. . . 035 
Napbtalin (Acenaphten), CoHsn-ı2 - - -» « «6,00 
Schwere Oele, oHa . - 202020... 20,00 
Antbracen, Bhenanthren, —X ... 2,00 
Asphalt (lösliche Beſtandtheile des Pechs), —8 38,00 
Kohle (unlösliche Beſtandtheile des bechch On H„ 24,00 
Waflr. . - 4,00 
Safe (Berluft bei ber Deftillation) . 2.2... 135 „ 


Da der Theer ſtets eine erhebliche Menge von Ammoniakwaſſer mechaniſch 
beigemengt enthält, jo milffen wir erwarten, ſämmtliche Beftanbtheile des letz⸗ 
teren im Theer vorzufinben, und auch diejenigen des Leuchtgafes kommen wohl 
alle im Theer in phnfilalifcher Abforption vor. 

‚ Im Folgenden geben wir eine Aufzählung ber bis jegt im Steinkohlen⸗ 
theer nachgewiefenen oder ficher vermutheten Körper, deren Beſchreibung im 
Einzelnen fi daran anfchließen wird. 


I) Vergl. die Zujammenflellung in Mud’s Steintohlendhemie, Gap. VIII, 
wo namentlich die Arbeit Balger’s beiproden ift, ſowie das erfte Gapitel diejes 
Wertes, — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 326. — °) Journ. f. Gasbel. 1891, 
©. 225; Wagner-Fiſcher's Jahresber. 1891, ©. 47. 


33383 30933 393 
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A. Kohlenwaſſerſtoffe. 








L Methanreihe, CoaHsa +2 


Metan. . . ... . 
Allen... 2-2 0000 .- 
Bropan . - 2» 2 2 200. oo... 
Buten, normal . . .. 2 = 20. 
Benten, normal . . . 2.2.0. 
Lopentan - » 2 2 > een 0. 
Heran, normales . . » 2... 
Heptan, normale. . » » vo... 


Athyliloamypl . .: - 000... 
Ocian J. 


Quatuordecran.......... 
Quindecan......... 
Sedecann........ ... 


Tropen . 2 2 2 020er. 
Butylen, normal . . -. 2 22. . 
Bleudobutyien . » © 2000 0. 
Hobutylen. . . 2.2... .... 
Amylen, normales..... 


IL Hexahydroadditions⸗ 
producte der Benzolreihe, CaHsn 
(Rapbtene). 


Gerahydrobenzol . » 2 20220. 
Serabyörsioluol . . 22.2... . 
Serabydroozylol. - » . 2 2 2. . 
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flüffig 


33 3 







87—39° 
90° 
69—71° 


90,3° 
119-—120° 
124° 


150,8 


158--161° 
170—171° 
180-182 
200— 202° 
218— 220° 
236— 240° 


258—262° 


— 110° 


— 50 


+10 
_— 50 


+ 3940? 
+ 35-—36° 


8-70 
72 - 740 
9699 


6” 


118° 
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IV. Ucetylenreihe, CoHsn—.. 


Hcetylen . . 
Alylen 
Crotonylen. 
Piperylen 
Hexoylen 
Höhere Gliedee.. 0. 


n „ 


V.Zetrahydroadditionsproducte 
der Benzolreihe, CaHsn—s Naph⸗ 
‚ tylene). 

Zetrabyprobenzol . . » - 2 2 2.2. 
Tetrabydrotolunl . . . » 22000 
Tetrahpprorylol. . . 2 2 20. 


VI. Reihe, CnHan—ı. 
Gyelopentadien . . » 2 222.0. 
Nonon 


VII. Bibhydroadditionsproducte 
der aromatijhen Reihe, CHan-« 
(Zerpene). 
Dihydrobenzol 
Dihydrotoluol . . » 2 2 2 020m 
Dihydromylol. . ©: 2 22 2 20. 
Dihydrocymol 

VIII Bengolreihe, CHHsn—.. 


Xulole. 2 220 0er en 
Srthorylol. . » 2 22200. 
Metarylol . . 2 2 2 2 nen 
Bararylol . 2 2 2 0 en 2. 

Aetbyibenzol . . . 2 2 2 0 2m 

Pleudouml . . 2.2 2 2 2 2 20. 

Melitylen . oo 2 2 2 2 en ne. 

Hemellithol. . 2 2 2 0 une 

Durol. 2 000 0 ern en 


RX. Styrol, HHan-s. ..... 
Styrolendydrär (f) . «2. 2 2... 
X. Inden, OaHsan-ı0 . ..... 
Hydrinden. . 


22 


PRRERRER 


aan 
Sr Re 


U 
[1 


⸗ 
— 


18° 
41—42° 


210° 


82° 
108—105° 
129—182° 


42,6° 
174° 


81,5° 
105-—108° 
182—134° 

174° 


80,4° 
111° 
141—142° 
189° 
137,5 —138° 
137° 
169,5’ 
168° 
176° 
196° 
145° 


177—178° 
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XL Rophtalin, HHan-ı2. . . . CoHs 7% | 218° 
Raphtalinbyprät . . -. . 2.2.0. C,H, flüſſig 200—210° 
Ropbtalintetrahyprür . . . .. . - C,H, , 190° 
eMeihylnapbtalin . -. -... 2... C,H, n 240— 248° 
Ben „ 82,5° 2412420 
Dimetbylnaphtalin . . .» C„Hs flüffig 262—264° 
XIL Acenaphten, CaHsn-ı. . . C„H» 05° 277,5° 
Aunapbienbydrür.. -. -. . 200. C,H — 260° 
Erde 2 2 2 2er C„Ho | 70,5° 254° 
XII Fluoren, CaHsn—-ıs - - - . C‚Ho» 113° 295° 
XIV. Anthbracen, mHan-ıs . . . C„H 218° 860° 
Anthracendibyprär . . . 2.2... C,H 106° | 805° 
Anthracenbegahyghrät . . ..... CB 63° 290° 
Anibracenperbydrür . . . 2... C.„Hu 88° 250° 
Mepylanthracen . » » » 200. C,H 208—210° über 360° 
Dimetbylanthracen (). - » - . . - C‚Bu 224— 225° — 
Phenanihren.. ..... CH, | 99-100 ! 340° 
Bhnanthrentetrahydrär . - .  - . C.H. Affig | 800-3040 
Phenanthrenscohyprärt . . . .. » | C,H. n | — 
Bhenanthrenperhydrür . . . . . . . CH — 5 270—275° 
Bieuvophenantbren (?). . . - .. » C„H 115° I über 360° 
Eynanthren (.)J. 20000 C,H 189—195° : — 
Bluoranisren. - © 2 2 20-20. C,H | 109° über 860 
Pyren.. Cio Ho 1420 
Chryſen. CH, 250° 436° 
Ehienbydprät . - » 2.2... .. Cu H. flüſſig 360° 
Ehrpienperhydrür -. . - - - oc 20. C,H 115° | 353° 
Ehrvfogen - - »- - 2 0220 — 280 - 2900 — 
Reten. . re. CH 98--99 | 350° 
Retmdodelabyprüt . . » 2... Cis Ho flüffig 336° 
Eucifteren (}) - © 2 > 000 | — 160—162° über 300° 
Picen.............. G. H. 3640 518—520° 
Picneilöfipyprüt . . . 220. . | 02H | flüffig 366° 
Bienperhydrär - . 2 2202. C„Hs | 178 | 360° 
Benzerpihren . » 2 2 2 onen CH | 8307-308 — 
VBitumen... ... — | — — — 

B. Sauerſtoffhaltige Körper. 
Vaſſer............ H,O. o 10o0⸗ 
Sigi () ne. CH,O flülfig 63° 
Weingeiſt ()........... C,H,0 „ 78,5° 
Acelon ()............. C,H,0 „ 560 
Ahyimethulleton () - » 2. - | C,H,0 


7. 77,5—81° 
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Säuren und Phenole. | 


Eifigfäure . . een I 0,H,0O, 16° | 119° 
Benzoeläure © 2 22-00. | C,H,0, 121° 249° 
Phenol (Sarbolfäure) . .» .... - | C,H,O 42° | 184° 
Drthofrefol . , nenn C,H,0 92? 188° 
Baratrefl -. 2 20 nenn n 86° | 199 
Metatreiol . - » - 20er n ec. n 3 40 2010 
Xylenole: Orthoxenol 1, 2,4... . C‚H.0 61° 225° 

n Metarenol 1, 2,3...» ". 73° 216° 

„ Metargenol 1, 3,4...» n 26° 211,5° 

n Bararenol 1,3, 4... n 74,5° 311—213° 
a⸗Naphtol ........... Cio HaO 94 960 276 - 200 
ee..* 122° 294° 
Phenole der Anthracenreihe — — — 
asByrotrefol. » » - 00. C,„H,0 196° 850° (?) 
5. 0... „ 124° — 

nenn. „ 105° — 
Wſotſaure (Ü) >22: » C„H.09 I — 
Brunolſäure ().. ..... — — — 
Cumaronn. C‚„H,0 flüffig 168,5—169,5* 
pzMetbyleumaron . ... 2... C,H,0 n 197—199 
m: Deren“ n n 195-—196° 
DE ern en n n 1% —191° 
0. p⸗Dimethylcumaron ren C,Hn0 n 221— 222° 
m.p: Er n 221° 
o.m:s Denn n 216° 
C. Schwefelhaltige Körper. 

Säwefelwaflerofl. - » - -»... - H,S — | — 
Schwefelammonium (NH,)S — — 
Schwefelchanammonium...... (NH,)NCS — — 
Schweflige Säure... SO, — — 
Schwefelkohlenſtof. Cs, — 47° 
Koblenoryiulfid . - - » > 000 0. COS — — 
Mercaptanee... — — — 
Alliol (JJ. . — — — 
Thiophen. C. H.8 flüſig 840 
asXhiotolen . .. x 220000. C,‚H,S „ 112—118° 
B:Thiotolen . . »- 2. 220% .. 118° 


asß:Xhiogen. - 2 > 0020. . 136 187 


” 

asas<hioren. ©» 2 200000. C,H,S n 135—156° 
. n „ 

asB!sÄhiogeen . » 22000. n n 187— 138° 
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B:3sThiogen. - -. ». 2 en 05 C. E, 8 flüffig 136 - 1370 
asß:ßsKrimeibylihiopden . . . . . C,H, n 168° 
Zetrameihylihiophen. . » » .. . Ä G‚H,S n 182—184° 
Diophen - - - 2 2 - 20 rn ren ı C,H,S, n 166—170* 
ezasBithienyl. - » 2» 2222. | C,H,S, 33° — 
5⸗83-Dithienyl.......... 192,4° — 
Irithieny| - - 2 2 200. ... | 6,H,3 147° 887° 
Thionaphten.. 00 0. C,H,S 30—91° 220—221° 
TDiophlen 2 een Ä CHL,S, Muffe | 224-226 
D. Chlorhaltige Körper 
Ammoniumdlord. . .. 2.00. NH,Cl | — | — 
E. Stidftoffhaltige Körper 
L Baſiſche | 
Ammonidl . -. ». 2200000. NH, — — 
(Schwefelammonium und Schwefel⸗ 
chanammonium |. o.) 

Meihyl⸗ und Aethylamine u. j. w. — — — 
Cespitin ()......... C. H. N flüſfig 950 
Anilinnn. C. H, N — s80 1820 
Homologe deſſelben (?). . . .. — — — 
Pyridin. C,H,N füffig 116,7° 
æ⸗Picolinn. . C. H, N | n 135° 

En ern. ...... 0) 
azastutidin . - 2-00... | GHN | n 142° 
ea⸗* | n » 167° 
[727 Fe EEE EEE . n n (?) 
By: \ . Fa EEE n n 168,5—164,5° 
Bien ren ne n n 169—170° 
y⸗ Acthelpyridin ...... 164—166° 

asyseskolidin . » » 2.000. . C. Ha N 171—172° | 
u 1: 5277 EEE n n 165—168° 
Barolin (D-20200 ren C‚H.N n 188° 
a:Bsys #sXetrameihplppeisin . » n | 292-294 
Crane | C,BnN n 2110 
Rubiain () ». 2000er. C„HıyN v 230° 
Biridin ) oo 0000. C„Aä,N n 251° 
Chinolin (Beucolin) . . . . » -» GH,N » 239—240° 
hinolin „ |... .. — 18-280 286 287 
Chinaldin (a Methylhinolin) . C.H,N ı fülfie 2480 
Iritolin (ysMeiäyliepidin).. . - . - CoH,N | n 252-257 
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Formel | ES chmelzpuntt] Siedepunkt 
| 

Cryptidin (Dimethyldinolin). . . - C,H.N ;,  ftüffig | 
xetracolin () . 22200. | — | — 
Octacolin ()........ — — | 
Acridin............. | cHN. ur | über 360° 
2eMeihylacridin . » 2 22220. | C„H,N |, 189% 
kn | n | — 
2⸗ A4. Dimethhlacridin ... | C„HuN _ 71° | — 

II. Nicht baſiſche. | | | 
Pyrrol . 2.2 2 2 0er nn C. H. N flüſſig | 139° 
&yanammonium . . 22.2.0 0 | CN.NH, — — 
Syanmethyl (Acetonitril)...... ı CH,.CN flüſſig 77° 
Bengonitril. . . 2 220m e. CH,.CN n 191° 
Hocyanmetbyl -. - 2» 2 2 22.2. — — — 
Garbazpol. -. 2» 22 een Cie H, N 238° 355° 
Phenyl-Bsnaphiylcarbagol .. . . . | C.HuN 330° über 440° 
Phenyl:a-naphtylcarbagol . . . . . | n 225° — 

F. Freier Kohlenſtoff. 
Formel: Ox. 
Kohlenwaſſerſtoffe der Methanreihe (Grenzkohlenwaſſerſtoffe), 
C. Han +2. 


Man bezeichnet diefe Kohlenwaflerftoffe wohl auch allgemein als „Paraffine“, 
weil ein Gemenge ihrer höheren, feften Glieder, wie e8 aus dem Brauntohlen- 
theer 2c. gewonnen wird, diefen Namen um feiner großen Beſtändigkeit willen 
(parum affinis) erhalten hatte. 

Diefe Körper bilden fich vorzugsweife bei der trodenen Deftillation von 
Holz, Torf, bituminöfen Sciefern, Braunkohle, Boghead, Cannelkohle; bei 
Steinkohle namentlih, wenn die Temperatur nicht zu hoch geftiegen war. 
Manche Sorten des natürlichen Petroleums beftehen größtentheil® aus einem 
Gemenge aller Glieder diefer Reihe. Im Steinkohlentheer dagegen fpielen fie 
nur eine untergeordnete Role. Wenn bei der Darftellung des Leuchtgaſes 
neben der wirklichen Steinkohle aud) Braunkohle, Cannelkohle, Bogheadfchiefer x. 
in größeren Mengen angewendet worden war, fo ift der Theer bebentend 
reicher an fetten Kohlenwaflerftoffen, und kann leicht fo viel davon enthalten, 
daß die Gewinnung der aromatischen Kohlenwaſſerſtoffe in reinem Zuftande zu 
ſchwierig und dadurd) unrentabel wird. Wenn in Handelsbenzol irgend größere 
Mengen diefer Körper vorlommen, fo ift e8 ganz unbrauchbar zur Darftellung 
von Nitrobenzol. 

Die Körper diefer Claſſe unterjcheiden fi) von den ungefättigten Kohlen 
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waſſerſtoffen (Olefinen, Acetylen ꝛc.) dadurch, daß ſie weder von Brom noch 
von Schwefelſäure abſorbirt werden, was man zur Trennung beider Claſſen 
benntzen kann. Vom Benzol und feinen Homologen unterſcheiden fie ſich nament⸗ 
lich auch dadurch, daß fie von rauchender Salpeterſäure in der Kälte faſt gar 
nicht angegriffen werben und feine Nitrolörper bilden. 

Die niedrigften Glieder diefer Reihe, bis zum Butan, find bei gewöhn⸗ 
liher Temperatur gasförmig, können aber im Theer aufgelöft vorkommen, um 
jo mehr, als fie in Alkohol und Aether, vermuthlich alfo auch in Benzol :c., 
leicht löslich find. Die Glieder vom Pentan an find flüffig; fie find bis zum 
Decan im Theer beobachtet worden. Die höchften Glieder (etwa von Chs Has 
an) jind feit und bilden die eigentlichen Paraffine; ob diefe in einem aus Stein- 
kohlen allein gewonnenen Theere überhaupt vorkommen, tft noch fraglich). 


Methan, CH,. 


Syn. Grubengas, Sumpfgas, Methylwaſſerſtoff. Tarblofes, geruchlofes, 
geſchmackloſes Gas. Specif. Gew. 0,5566 (Luft = 1). 100 Bol. Wafler 
abjorbiren davon bei 0° 5,45 Vol.; Alkohol beinahe die Hälfte feines Volumens. 
Brennt mit blaffer, gelblicher Flamme. Durch glühende Rühren geleitet, giebt 
68 Acetylen, Benzol, Naphtalin. Mit Luft vermifcht, giebt es fehr erplofive 
Gemenge. 

Aethan, Cs H,/. 


Syn. Dimethyl, Aethylwaſſerſtoff. Farbloſes, geruchloſes Gas; ſpecif. Gew. 
1,075 Cuft — 1); bei 40 durch einen Drud von 46 Atmoſphaären ver⸗ 
dichtbar. Waſſer löft bei 0% 9,45 Bol.-Proc., Alkohol das 1:/, fache feines 
Volumens. Berbrennt mit bläulicher, nicht leuchtender Flamme. 


Bropan, G,H,. 


Syn. Propylwafierftoff. Gas, welches unter — 20° flüffig wird. Alkohol 
löft fein fechsfaches Volumen davon. 


Butane, O. Hio. 


Syn. Diäthyl, Butylwaſſerſtoff. Zwei Iſomere möglich und bekannt, 
aber nur das normale Butan, CH—CH;,—CH,—CH,, iſt in Mineral⸗ 
ölen nachgewiefen. Specif. Gew. 2,01 (Luft = 1). Wird nad) Franfland 
bet — 189 noch nicht flüffig, erft bei — 23°, nad) Butlerom jedoch fchon 
bet — 10, und bei 21/, Atmofphärendrud fchon bei + 18%. In Wafler ift 
es fait unlöslich; Alkohol löſt bei 140 und 745mm Druck 18,13 Vol. des 
Gaſes. Brennt ſchon mit ſtark leuchtender Flamme. 


Pentane, C;H;,.- 


Syn. Amylwafjerftoff. Bon den drei Ifomeren find das normale und das 
Yopentan, CH, —CH,—CH(CH,),, im Petroleum, Boghead⸗ und Cannels 
Lunge-Köbler, Steinfoblentheer. 10 
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fohlentheer aufgefunden worden. Nah Schorlemmer enthält der Stein 
fohlentheer nur normales Pentan. Das normale fiedet bei 37 bis 399, ſpecif. 
Gew. bei 17° 0,6263 (Wafler — 1); das Iſopentan bei 30°; jpecif. Gew. 
bei 18° — 0,628. Es find beides farblofe, fehr bewegliche Flüffigkeiten von 
an Chloroform erinnerndem Geruch, lötlich in jedem Berhältniffe im Aether 


und Alkohol; fie löfen Fette und brennen mit leuchtend weißer Flamme. 


Heran, C, Hy. 


Syn. Caproylwaſſerſtoff. Fünf Iſomere, von denen das normale im 
Petroleum, Boghead- und Sannelkohlentheer vorlommt. Es macht den Haupt 
beftandtheil des flüchtigften Petroleumäthers (Gafolin, Canadol) aus. Siedet 
bei 69 bis 71°, fpecif. Gew. bei 17% — 0,663. Farbloſe, leicht bewegliche, 


ſchwach ätherifch riechende Flüffigkeit, unlöslich in Waſſer, miſchbar mit Aether, 


Alkohol, Aceton ze. Die Löslichkeiten gelten auch von allen höheren Gliedern. 


Brennt mit hell leuchtender Flamme. 


Nadı Warren käme noch ein bei 61,89 fiedendes Heran im Steinöl vor, 


welches Schorlemmer nicht finden konnte. 


Heptane, C,H;e- 


Syn. Denanthylmwafferftoff. Neun Ifomere möglid. In den verfchiebenen 
Theeren komui jedenfall® das normale vor, deflen Siedepunkt 98°, fpecii. 
Gew. bei 0° 0,7006, bei 15° 0,6886 ift; außerdem das Aethylifoamyl, fiebend 
bei 90,3°, fpecif. Gew. bei 0° 0,6969. Bewegliche Flüffigleiten von fadem, 
aber nicht unangenehmen Geruche, brennen mit ein wenig rußender Flamme. 


Dctane, Cę His. 


Syn. Caprylwaſſerſtoff, Dibutyl, VBaly. Bon den 18 möglichen io 
meren ift im Petroleum, Bogheadtheer und Steinfohlentheer ein bei 119 bie 
120° fiedendes (fpecif. Gew. 0,719 bei 179) und ein bei 1249 fiedendes, wahr: 
ſcheinlich das normale (ſpecif. Gew. 0,7188 bei 0%), gefunden worden. Waſſer⸗ 
helle Flüffigkeiten von ätherartigem Geruch und etwas brennendem Gejchmad. 
Das Ligroin des Handels enthält weſentlich Heptane und Octane. 


Nonane, CO Hs. 


Das im Petroleum aufgefundene Nonan fiedet nad) Wurtz bei 130 bis 
132° (jpecif. Gew. bei 6° 0,7247, Geruch an Orangen erinnernd), dagegen 
nad) Beilftein bei 150,8°. Wer hat Recht? Das gereinigte Petroleum 


(Kerofen) enthält C,H, bis Cs Hs4, neben Kohlenwaflerftoffen der Formel 


On Han. 
Decane, Co Ha- 


Syn. Diamyl. In Boghead- und Canneltheeren und im Petroleum auf- 


gefunden; wahrfcheinfich fpeciell da8 Ditfoamyl. Siedepunkt 158 bis 159, 
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bei — 30° didflüfjig werdend. Specif. Gem. bei 18% 0,736. Nah Beil: 
ftein dagegen: Siedepunkt 161°, fpecif. Gew. bei 16% 0,757. Ein Baraffin 
der Formel Cio Has, welches bei 170. bis 1719 fiedet, ift von DO. Jacobfen!) 
in dem zwifchen 163 biß 168° fiebenden Theile des leichten Steinfohlentheeröles 
(neben Pſeudocumol und Mefitylen) nachgewiefen worden. 


Undecan, C,, Hy. 

Im amerifanifchen Petroleum aufgefunden. Siedepunkt 180 bis 182°. 
Specif. Gew. 0,765 bei 16°. 

Duodecan, Cs Hss- 

Eyn. Dicaproyl, Diheryl, Laurylwaſſerſtoff. In Bogheadtheer umd Betro- 
(eum aufgefunden. Delartige, farblofe Slüffigleit von angenehmen, terpentins 
artigem Geruch, fiedend bei 200 bis 202°, fpecif. Gew. 0,7568 bei 180; vers 
brennt mit leuchtender, wenig rußender Flamme. 

Höhere Glieder. 
C,; Hz; Siedepunft 218 bi8 2200 Specif. Gew. 0,778 


C.. Hy 2336 5.40 5), 0,796 
—* U. 0808 
Cie Ba n gegen 280° 


Das fefte Baraffin enthält vermuthlic; Körper der Formel C,s Hz; 
bi8 Ca, Hgs; daneben meift etwa 1 Proc. Sauerftoff.. Das Paraffin, welches 
in den höchft ſiedenden Antheilen des wirklichen Steinlohlentheerd vorzulommen 
ſcheint, ift nad) Berkin?), im Gegenjat zu gemöhnlihem Paraffin, von ziem- 
lich hohem Schmelzpunkt und in Petroleum oder Naphta fehr wenig löslich). 

Die eigentlichen (feften) Paraffine fommen namentlich in dem Theer von 
(ſchottiſchen oder Lancaſhire⸗) Canneltohlen vor. 


Kohlenwaſſerſtoffe der Aethylenreihe (Olefine), Ca Han. 


Die unterſten Glieder dieſer Reihe ſind bei gewöhnlicher Temperatur gas⸗ 
förmig, kommen aber jedenfalls ſtets im Leuchtgaſe, und daher wahrſcheinlich 
auch in Auflöſung im Theer vor; die nächſt oberen ſind flüſſig, die höchſten feſt. 
Zur allgemeinen Charaktexiſtik dieſer Gruppe gehört es, daß die derſelben an- 
gehörigen Körper fich direct mit Chlor, Brom und Jod zu öligen Flitffigfeiten 
verbinden; namentlih mit Brom ift die Reaction eine fehr heftige. ‘Man 
Ihreibt dies dem Uniſtande zu, daß ed „ungefättigte* Verbindungen feten, in 
denen der Kohlenitoff in doppelter Bindung vorkommt, fo daß durch Auflöfung 


— 


!) Annal. d. Chem. 184, 179. — *) Wagner's Jahresb. 1879, ©. 1068. 
10* 
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der einen diefer Bindungen je zwei Atome eines einwerthigen reactionsfähigen 
Körpers ſich direct anlagern können, 5. B.: 
H,C==CH, + Br, = BrH,C— CH, Br. 
Aethylen Brom Aethylendibromür 

Ebenſo vereinigen fie ſich auch leicht mit Haloidſäuren, HCl, HBr, und 
beſonders HJ; auch mit unterchloriger Säure zu Chlorhydrinen, z. B. CH, (O H) 
-CH, Cl. Concentrirte Schwefelſäure abſorbirt fie, die niedrig ſiedenden erſt 
bei höheren Temperaturen, ebenfalls unter directer Anlagerung mit Bildung 
von Aetherſchwefelſäuren, z. B.: 

H, C=CH, + HO—S0,—OH = HO—S0,—0C3H,. 

Hieraus ergiebt ſich, daß diefe Körper durd) Brom oder durch concentrirte 
Schwefelfäure aus den Theerölen entfernt werden können. In dem Stein: 
fohlentheer fpielen fie nur eine unbedeutende Rolle, während fie im Cannel- 
tohlen« und Bogheabtheer in Menge vorkommen. Es ift fraglich, wie weit fie 
mit den erft in neuerer Zeit bemerkten Benzoladditionsproducten (Naphtenen, |. u.) 
verwechfelt worden find. 


Aethylen, C, H.. 


Syn. Elayl, ölbildendes Gas. Wird bei 0% erft durch einen Drud von 
421/, Atmofphären verflifjigt, bet — 1109 ift es fchon bei gewöhnlichem Drud 
flüſſig. Specif. Gew. 0,9784 (Luft — 1). Wenig löslich in Waffer (bei 0° 
0,25 Bol., bei 15° 0,16 Vol.), bedeutend mehr in Alkohol, Aether, Terpentinöl, 
Steinöl (etwa 21/, Vol.), wahrſcheinlich alſo aud, in Theerölen. Bon concen- 
trirter Schwefelfäure wird es nur bei anhaltendem Schütteln, beſſer erft bei 
160 bis 175° aufgelöft. Rauchende Scwefelfäure abjorbirt es fchneller, unter 
Bildung von Aethionſäure. Armftrong und Miller!) haben e8 in dem 
aus „Pintſch⸗Gas“ bei der Compreſſion abgefchiedenen Dele gefunden, zugleid) 
mit Propylen, normalem Ampylen, normalem Herylen und normalem Heptylen. 


Propylen, C,H,. 


Syn. Tritylen. Bei — 140° noch nicht flüffig, bejigt einen knoblauch⸗ 
artigen Geruch. 100 Bol. Wailer löfen bei 0% 44 Bol., bei 15° 23 Bol. 
davon; abfoluter Alkohol löſt fein 12= bis 15 faches Volumen, Eiseſſig fein 
5faches Volumen. Chemiſches Verhalten ganz analog dem vorigen. 


Butylen, C,H;. 


Syn. Tetrylen, Ditetiyl. Drei Ifomere möglich und befannt. Zuerſt 
von Faraday aus dem durd) trodene Deftillation von fetten Delen erhaltenen 
Leuchtgas durch Starten Drud condenfirt. Das normale Yutylen, CH-—CH, 
—CH==CH,, fiedet bei — 5°, das Pfeudobutylen, CHH—CH —=CH—CH,, 


ı) Journ. Chem. Soc. 49, 74. 
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bei + 1°, das Iſobutylen, (CH,),C=CH,, bei — 7 bis — 8°. Das nor 
male Butylen wurde von Brochet) aus den leichten Delen des comprimirten 
Gaſes aus Bogheadfohle ifolirt. 


Ampylen, C; Hio. 


Sym. Pentylen, Valeren. Es giebt nad) der Theorie fünf iſomere Kohlen⸗ 
waſſerſtoffe dieſer Formel, von denen zwar mehrere bekannt ſind, aber nur einer 
genauer unterſucht iſt, nämlich der aus Amylalkohol durch Erhitzen mit waſſer⸗ 
entziehenden Mitteln, am beſten mit Chlorzink, dargeſtellte. Ob das im Stein⸗ 
kohlentheer?), und in viel größerer Menge im Bogheadtheer, Petroleum ꝛc. auf⸗ 
gefundene mit dem gewöhnlichen Amylen identiſch iſt oder nicht, iſt noch nicht 
ganz ſicher, doch nimmt man das meiſt an. Jedenfalls kommen im Theer 
verſchiedene Iſomere neben einander vor, und die Gegenwart von Polyamylen 
it ebenfalls ſehr wahrſcheinlich Brochet?) gelang es, aus Hydrocarbür des 
comprimirten Gaſes von Boghead und Schieferölen das normale Ampylen, 
CH,=CH—CH,—CH,—CH;, vom Siedepunkt 39 bis 400, ſowie ein 
anderes, CH, —CH—=CH—CH,—CH,, vom Siedepunkt 35 bis 360 zu 
tioliren. 

Das gewöhnliche Amylen ift eine wafjerhelle, leicht bewegliche Flüſſigkeit 
von kühlend zuſammenziehendem und etwas ftechendem Geſchmack und einem 
an fanlen Kohl erinnernden Geruch. Ihr Siedepunkt wird von verfchiedenen 
Beobadhtern auf 33 bis 42° angegeben (da8 aus Chlorzint und Amhylalkohol 
— 39%), Specif. Gew. bei 10° — 0,6549. Es ift fehr wenig löslich, in 
Waſſer, aber in allen Verhältniſſen miſchbar mit Alkohol. Wie die anderen 
ungefättigten Kohlenwaſſerſtoffe verbindet es ſich direct mit Chlor und Brom 
und den Haloidfäuren, auch mit Unterfalpeterfäure, unterchloriger Säure ꝛc. 
Orydirende Subftanzen (Chamäleon, Chromfäure 2c.) verwandeln e8 in fette 
Sänten, Rohlenfäure, Ketone ꝛc. Mit Schwefeljäure fol e8 nad) Berthelot*) 
eine der Amylſchwefelſäure iſomere Säure geben; Erlenmeyer) konnte dieſe 
niht finden. Jedenfalls Löft es fich fchon bei gewöhnlicher Temperatur in 
Scwefelfäure auf, welche fiir mehrere der Iſomeren nicht einmal ganz concen⸗ 
trirt zu fein braucht. 

Das Amylen wurde vorübergehend an Stelle des Chloroforms als An⸗ 
äſtheticum benußt. 


Herylen, C« Hi-. 


Syn. Caproylen. Von den vielen Iſomeren dieſer Formel ſcheint in den 
Theeren weſentlich das normale Hexylen vorzukommen, welches allein genauer 
bekannt iſt; doch kommen jedenfalls auch Iſomere deſſelben in den Producten 
der trockenen Deſtillation vor. 


!) Compt. rend. 114, 601. — *) Helbing, Ann. d. Chem. 172, 281. Auch 
Batjon Smith (briefi. Mittd.) Hat in dem Borlauf vom Londoner Theer neben 
Schwefelkohlenftoff Amylen nachgewieſen. — °) Compt. rend. 114, 601. — *) Ibid. 
56, 1242. — °) Zeitſchr. f. Chem. 1865, ©. 362. 


150 . Eigenichaften der Theerbeftandtheile. 


So fand Brodet?!) das Herylen, CH,=CH—CH,— CH, —CH,—CH,, 
vom Siedepunft 72 bi8 74°, unter den Beitandtheilen der leichten Dele des 
comprimirten Gaſes aus Bogheadfohle und Schieferölen. 

Das normale Herylen ift eine farblofe, Leicht bewegliche Flüſſigkeit von 
einem dem des Ampylens ähnlichen Geruch; Siebepunft 68 bis 70°, fpecif. Gew. 
bei 0° 0,6996, unlöslic, in Waſſer, leicht Löslich in Alkohol und Yether. Sein 
chemifches Verhalten ähnelt ganz dem des Amylens. In Schwefelfäure, welde 
mit 7/, Volumen Waſſer vermifcht ift, Löft fich in der Kälte ein gleiches 
Volumen Herylen, woraus ſich bald fecundärer Hexylalkohol abjcheidet. Mit 
concentrirter Schwefelfäure färbt es fich rothhraun, entwidelt ſchweflige Säure 
und wird zum diden Del. 


Heptylen, C-H,.- 


Syn. Denanthylen. Wie das vorige namentlich im Bogheadtheer auf: 
gefunden. Farbloſe, Leicht bewegliche Ylüffigkeit von knoblauchartigem Geruch 
Siedepunkt 949 (Pelouze und Kahours), 96° (Schorlemmer), 99° 
(E. ©. Williams). Specif. Gew. 0,718 bei 189 (Williams), 0,7383 
bei 17,50 (Schorlemmer). Sein chemifches Verhalten ſtimmt mit dem ber 
beiden vorher angeführten Olefine überein. 


Aromatifhe Abditionsproducte, Ca Han- 


Nicht identifch mit den Körpern der vorhergehenden Neihe find nad) 
Beilftein und Kurbatow 2) die Kohlenwaflerftoffe des kaukaſiſchen Petro 
leums, welche die empirifche Formel Ca Hen zeigen; auch im amerifanifchen 
Petroleum kommen folche neben Heptan ꝛc. vor. Sie ergaben ſich als iden- 
tifch mit den von Wreden?) unterſuchten Waflerftoff-Additionsproducten aro⸗ 
matifcher Kohlenwaflerftoffe, nämlid): | 
Specif. Gem. bei 0° Siedepuntt 


SHerahybrobenzol . . CgHıs 0,76 69° 
Herahydrotuluel . . Hu 0,772 97° 
Herahydrofforylol. . CzHıs‘ 0,777 118° 


Schütenberger und Ionine*), welde Obiges beftätigen, fchlagen für 
diefe gegen Brom, Scwefelfäure und Calpeterfäure inactiven Körper den 
Namen Baraffene vor. 

Armftrong und Miller’) haben diefe gefättigten Kohlenwaflerftofie 
von der Formel Cn Han, welche fie „PBjeudoolefine*“ nennen, in dem aus dem 
comprimirten „Pintſch⸗Gas“ condenfirten Del gefunden. 

Markownikow) glaubt, ohne die Eriftenz des Hexahydrobenzols zc. 
leugnen zu wollen, daß die meiften hierfür gehaltenen Körper zu einer neuen 
Claſſe von Verbindungen gehören, welche er „Naphtene“ nennt, und von 
denen bisher noch fehr wenig befannt ift. 


1) Compt. rend. 114, 601. — *) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1880, S. 1818, 
2028. — ?) Ann. Chem. Pharm. 187, 166. — *) Compt. rend. 91, 823. — 
°) Journ. Chem. Soc. 49, 90. — °) Unn. Chem. Pharm. 234, 89. 
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Krämer und Böttcher!) beſtätigen und erweitern die früheren Beob⸗ 
adhtungen über das Borhandenfein von Additionsproducten der Benzolreihe, 
welche fie für identiih mit Markownikow's „Naphtenen“ Halten. Gie 
behalten feßteren Namen für diefe Verbindungen bei, weldhe fi von den mit 
ihnen iſomeren Diefinen wefentlich dadurch unterfcheiden, daß fie fein Brom 
addiren und in concentrirter Schwefeljäure nicht löslich find. In den Steins 
tohlentheerölen kommen fie neben wirklichen Paraffinen vor. 

Naphtene find inzwifchen namentlich von Engler?) und jeinen Schiilern 
in faſt allen von ihnen unterfuchten Erdölen in mehr oder minder großer 
Menge nachgeroiefen worden, und finden fid) auch im den durch Drucdeftillation 
erzengten Fünftlichen Producten. 

Auch unter den Producten der trodenen Deftillation gewiffer organifcher 
Subſtanzen find Naphtene aufgefunden worden; fo durh Renard) in der 
Harzeflenz und durh Hensler*) im Braunkohlentheeröl. Es kann mithin 
om Vorkommen derjelben auch im Steinlohlentheer nicht mehr gezmeifelt 
werden. Eine fir die Bildung der Naphtene intereffante Beobachtung hat 
Maguenne?) gemacht, welcher fand, daß das in der Harzeflenz vorkommende 
Terpen, C;H,a, meldyes zweifellos als Tetrahydrotoluol anzufehen ift, unter 
dem Einfluffe von concentrirter Schwefeljänre in Hexahydrotoluol übergeht. 
Magquenne hält es fomit file zweifelhaft, ob die Harzeflenz überhaupt 
Kaphtene enthält; ein großer ‘Theil derjelben, wenn nicht die ganze Menge, 
haben fich offenbar bei der Schwefeljäurewäjche aus Hepten und feinen 
Homologen gebildet, ein Vorgang, der aud) bei Stein» und Braunlohlentheer- 
ölen nad) feiner Meinung eine Rolle |pielen könnte. Tür Braunfohlentheeröfe 
hat indeffien Heusler das urjprüngliche Borkommen ficher nachgewiefen. 

Die Anfichten von Beilftein und Kurbatom über die Conftitution 
der Naphtene wurden fpäter von Markownikow und Spady 5) vollkommen 
beftätigt, als fie fanden, daß forgfältig gereinigtes Detonaphten beim Behan- 
dein mit Schwefel Schwefelwaſſerſtoff entwidelt und das Reactionsproduct 
beim Nitriren reichliche Mengen von Zrinitro:msxylol liefert. Das Octos 
naphten war fomit bei der Behandlung mit Schwefel in Metarylol über⸗ 
gegangen, was nur unter der Dorausfegung, daß es als Herahydrorylol an« 
zuſprechen ift, möglich war. " 

Auf ſynthetiſchem Wege war indellen außer dem von Baeyer’) dar⸗ 
geftellten Heramethylen (Siedep. 79 bis 79,50), defien Verhalten aber zu 
werig befannt war, um einen ficheren Schluß auf die Eonftitution der Naphtene 
zuulaffen, kein anderes Glied diefer Reihe erhalten worden und fomit ber 
Beweis für die hydroaromatiſche Natur diefer Kohlenwaflerftoffe noch nicht 


I) Ber. d. deutih. dem. Gef. 1887, ©. 595. — *) Dingl. Polyt. Journ. 
271, 515; Dengler, Inaug.-Diſſ. Karlsruhe 1893, ©. 37; Schneider, 
Inaugural-Diſſ. Karlsruhe 1888. — °) Ann. chim. phys. [6] 1, 223; Ber. d. 
deutih. dem. Bei. 1894, Ref. ©. 666. — *) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1895, 
&. 488. — °) Compt. rend. 114, 918 u. 1066; Ann. chim. phys. [6] 28, 270; 
Ber. d. deutich. chem. Geſ. 1895, ©. 483. — °) Ber. d. deutich. dem. Gel. 20, 
1850, — 7) Ann. Chem. Pharm. 278, 111. 
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vollftändig erbracht. Es gelang dann Zelinsfit) und Reformagti?), ein 
Octo⸗ und ein Nononaphten auf fynthetifchem Wege darzuftellen und dieſe 
Lucke auszufüllen. 

Die urfprünglich aromatifhe Natur der Naphtene erhellt aud) aus den 
Unterfuhungen von Spindler und Konowalow. Erfterer ?) erhielt aus 
einem aus kaukaſiſcher Rohnaphta gewonnenen Hcptanaphten durd) Behandlung 
mit Brom bei Gegenwart von Aluminiumchlorid glatt Pentabronttoluol; das 
Naphten ftellt demnach ein Herahydrotoluol vor. Letzterer) fand, daß ein 
Nononaphten gleichen Urſprungs ſich volltommen in rauchender Schwefelfänre 
unter Bildung von Pjeudocumoljulfofäure löſte. 

Konowalow und Martownifom?) fonnten aus Octo⸗ und Mono: 
naphten mit Hülfe der Jodide durd) Silberacetat die entfprechenden Efter der 
Octo⸗ und Nononaphtylenaltohole darftellen, welcde durch Behandeln mit 
feuchtem Silberoryb die Naphiylene liefern; ferner hat Lebterer *) auch den 
nahen Zufammenhang zwifchen Terpenen und Naphtenen erwiefen, indem er 
zeigte, daß die legteren aus erfteren durd) Reduction erhalten werden. Zerpen- 
artige Kohlenwaflerftoffe fanden aber Zaloziedt?) im Ligroin des galizifchen 
Petroleum® und Maquennes) in der Harzeflenz thatfählih vor und fie 
finden fi auch in zahlreichen Producten pyrogener Zerjegung wieder. Es 
darf daher wohl als allgemein feftftehende Thatſache gelten, daß wir im der 
Körpergruppe der Terpene, Naphtylene und Naphtene lediglich verfchieden Hohe 
Hydrirungsftufen aromatifcer Kohleumwafferftoffe zu erbliden haben, deren 
empirifche Zuſammenſetzung durch folgende Formeln ausgedrüdt werben ann: 


GHan-6 : » 20202000. Benzole, 
C„Haa-6 + Ha . -» . . . Terpene, 
. G@Hn-8 + H . . .» . . Naphthlene, 
CGHn-e + Hs - » » .. Naphtene. 
Letztere repräfentiren ſomit die höchfte Hydrirungsftufe der aromatiichen 
Kohlenwaſſerſtoffe. 

Zu einer anderen Anſchauung über die chemiſche Natur der Naphtene 
gelangt Bruhn?) auf Grund theoretiſcher Betrachtungen unter Berüclſichti⸗ 
gung des chemiſchen Verhaltens mancher Naphtene, welches das Vorhanden⸗ 
ſein eines Sechsringes in dieſen Verbindungen auszuſchließen ſcheint. Unter 
Zugrundelegung dieſer Anſchauung würde z. B. der Uebergang des Octo⸗ 
naphtens durch Behandeln mit Schwefel und Nitriren des Reactionsproductes 
in Trinitro⸗m⸗xylol fich folgendermaßen erklären. Der Yünfring des Octo- 

CH, 


CH, CH.CH,.CH,.CH;, J 
naphtens, , würde an der durch den Pfeil 
| CH, CH; 


1) Ber. d. deutich. hem. Geſ. 1895, S. 780. — *?) Ibid. 1896, ©. 214. — 
®) Ibid. 1891, Ref. S. 563. — *) Ibid. 1890, ©. 431. — °) Ibid. 18, Ref. ©. 23. 
186, 431. — °) Journ. f. praft. Chem. 45, 561; 46, 86. — 7) Dingl. Polyt. 
Journ. 293, 115. — ®) loc. cit. — ?) Chem.=Beitung 1893, ©. 908. 
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angebeuteten Stelle als gejprengt zu betrachten fein, indem zugleich der 
Schwefel zur Dehydrogenijation Anlaß gab. Die Hierdurd mit je einer 
freien Balenz ausgeftatteten Kohlenftoffatome rollen ſich nach außen herum 
auf, ımd das legte an der Sprengftelle befindliche Kohlenftoffatom greift in 
die Seitenkette an dem mitteliten Kohlenftoffatom ein, unter Bildung des 
Benzoltinges. Die Metaftellung ift dann für die Methylgruppen gegeben. 
Aehnlich wie hier der Schwefel, ift bei der Bromirung des Heptanaphteng 
und Nononaphtens, reſp. deren Uebergang in Pentabromtoluol und Tribrom⸗ 
pijeubocumol das Brom als waflerftoffentziehendes Agens zu betrachten: 


CH, CH,.CH,.CH;, CH; CH 
CHNcH Ne/ Nc.cH, 
—c6H = | 
CH 
Rononaphten Tribrompjeudocumol. 


Bruhn führt eine Anzahl von Belegen an, welche ihn zu der Annahme 
bereditigen, daß in der ganzen kaukaſiſchen Naphta keine herahydrirten 
Benzolablümmlinge .zu finden jind. Nach den Rejultaten der Arbeiten von 
Engler ftellt er ſich die Entftehung der Naphtene in diefen Producten unter 
Zuhuülfenahme der Delfäure dar, welche in den weichen und flüffigen Fetten 
der Waflerthiere eine hervorragende Rolle jpielt. Hierzu glaubt er fih um 
fo eher berechtigt, al8 die Menge der Dlefine und aromatischen Subftanzen 
einen durchaus nicht entiprechenden Procentfag der Erdölkörper ausmacht. 

Die Naphtene find farblofe Tlüffigfeiten von ſchwach petrolartigem 
Geruch; fie verändern fi kaum bein Stehen an der Luft, werben durch 
Drydationsmittel vollftändig verbrannt, jubftituiren Brom erft in der Wärme 
und zeigen ſonach große Aehnlichkeit mit den Paraffinen; von letzteren unter« 
fcheiden fie fich aber durch das höhere fpecifiiche Gewicht der Individuen mit 
gleicher Anzahl Kohlenftoffatomen. Auf diefer Eigenfchaft beruht eine Methode, 
welhe Engler und Schneider?!) zum Nachweis der Naphtene gegeben 
haben. 

Bergleiht man nämlich die fpecifiichen Gewichte der Paraffine, Olefine, 
aromatischen Kohlenwaſſerſtoffe und Naphtene von gleicher Anzahl Kohlen- 
ftoffatomen, jo findet man, daß die Paraffine das niedrigfte, die aromatischen 
Kohlenwafjerftoffe aber das höchfte ſpecifiſche Gewicht beſitzen; dazwifchen Liegen 
die Naphtene und Dfefine. Die gleiche Reihenfolge gilt auch für die Brechungs⸗ 
erponenten. Setzt man ==, worin E der Brecjungserponent und S das 
fpecififche Gewicht bei gleicher Temperatur bedeuten, ſo erhält man das fpes 
cifiiche Brechungsvermögen, welches wiederum fir die Benzole am höchſten ift, 
während Diefine, Paraffine und Herahydrüre der Reihe nach folgen, wie fol 
gende Tabelle zeigt: 





1) Schneider, Inaug.:Difi. ſtarlsruhe 1888, 
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Specif. Gewicht Brequngs⸗ J Brechungs⸗ 


| erponent vermögen 
ö———7III55—— —— 
Hexnn...... | 0,6630 (17°) 1,3717 0,5605 
Herylen - 2 2 000. 0,6997 (0°) 1,3989 0,5702 
Benpl. . 2:2 2000. | 0,8799 (20°) 1,5043 0,5731 
Herabyprobenzol . . . . » 0,7600 (0°) 1,4126 0,5429 


Entfernt man daher aus einem Kohlenwaſſerſtoffgemiſch von Paraffinen, 
Dlefinen, aromatischen Kohlenmwaijerftoffen und Naphtenen die Benzole durch 
Scwefeljäure, jo müſſen im Rüdftande alle drei Factoren Heiner werden. 
Nimmt man nun durch Behandlung mit rauchender Schwefelfäure die Naphtene 
fort, fo daß die Baraffine nur im Rückſtande bleiben, fo werden jet ſpecifiſches 
Gewicht und Bredhungserponent abermals erniedrigt fein, während das jpeci- 
fiiche Brechungsvermögen geftiegen ift. 


Kohlenwafferftoffe der Ucetylenreihe, CaHsn 2» 


Acetylen ſelbſt, C,H,, tft ein Gas und kann im Theer höchſtens auf⸗ 
gelöſt in ſehr geringer Menge enthalten fen. Schorlemmer)) hat in dem 
leichten Del von Cannelkohle nad) der Behandlung mit Schwefelfäure Polymere 
der XAcetylenreihe gefunden, von der allgemeinen Formel (On Hana), nämlid) 
die folgenden Körper: 

Ci2 Hao, Siedepunkt 210° 
Cu Has, 2) 240° 
Cis Bas, 2) 280° 

Sie find farblofe, Hlige Flüſſigkeiten, leichter als Wafler, mit einem 
ſchwachen, an Mohrrüben oder Paftinaf erinnernden Geruch. Mit Brom vers 
binden fie fich direct unter heftiger Reaction; in concentrirter Salpeterjäure 
löſen fie fi) auf und geben nad) der Verdünnung mit Waſſer ölige Nitro: 
förper. Da die urfprünglichen Dele unter 120° fiebeten, jo ift anzunehmen, 
daß fie nicht diefe Körper, fondern diejenigen der Acetylenreihe, Ca Han», 
jelbft enthalten. Im Steinkohlentheer ditrften fie eine noch geringere Rolle 
als im Cannelkohlenöl fpielen. Dem Acetylen felbft wirb jedoch eine jehr 
wichtige Function in der. Entftehung der aromatischen Kohlenwafjerftoffe zu 
gefchrieben (ſ. d.). 

Das Acetylen wird neuerdings technisch in großen Mengen durd) Ser: 
jegung von Calciumcarbid mit Waffer hergeftellt und dient als vorzügliches 
gasfürmiges Beleuchtungsmatertal. 


Aliylen, CH. 


Normales Allylen, CH,—C=CH, 1861 entdedt von Sawitſch 
und Markownikow. Tarblofes Gas, riecht wie Acetylen, löslich in Waller 
und noch mehr in Alkohol. 


I) Chem. News 13, 253. 
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Sfoalfylen, CH,—C=CH,, 1872 von Yarland entdedt. 

Die Allylfene find im Steintohlentheer bisher noch nidyt wirklich auf- 
gefunden worden; aber es ift ſehr wahrjcheinlich, daß fie darin vortommen und 
bei feiner Bildung eine wichtige Rolle, ähnlich wie Acetylen, fpielen. 


Crotonylen, C,H,, 


1863 von Caventou entbedt !); ſeitdem auch ſynthetiſch dargeftellt und im 
Steinfohlentheer aufgefunden ?); ebenjo im Pintfch-Theer ?). Vielleicht ift das 
legtere mit dem im Steintohlentheer vorfommenden nur iſomer, nicht ein 
wahres Acetylen. Diejes ift eine farbloſe Flüffigkeit, welche bei 189 fiebet. 
Sie iſt vermuthlich Aethylacetyſen, Ca H,; . C=CH, oder Dimethylenäthan, 
CH,=CH—CH=CH,. 


Balylen, C,H;. 


Syn. Piperyſen. Roscoe *) fand im Borlauf von Steintohlentheer 
eine durch freiwillige Polymerifirung der bei 30° fiedenden Yraction gebildete 
Verbindung, welche die Zufanımenfegung C,oH,s hatte und bei 32,99 ſchmolz. 
Er glaubt, daß diefe fich vielleicht aus Balylen, C,H,, gebildet habe; aber 
bie directe Nachweiſung diefes Körpers gelang nicht. 

Roscoe hatte diefen Kohlenwaſſerſtoff nicht in reiner Form in Händen 
und es zeigte ſich aus fpäteren Unterfuchungen von Etard und Lambert), 
jowie von Kraemer und Spilfer®), daß die Zuſammenſetzung deflelben eine 
andere, und er identiſch ift mit dem von diefen Forſchern entdedten Pyro⸗ 
yentulen oder Cyklopentadien. 

Dagegen gelang e8 Brodet’), aus den leichten Delen des comprimirten 
Gaſes aus Bogheadkohle und Schieferöfen da8 Piperylen, CH, —=CH—CH,—CH 
=CH,, einen leicht flüchtigen Kohfenwaflerftoff vom Siedepunft 41 bis 42°, 
zu iſoliren. 

Heroylen, C;H,.- 


Sp. Diallyl. Farbloſe, durchdringend lauchartig riechende Ylüffigkeit, 
fiedet bet 76 bis 80°; fpecif. Gew. bei 13% = 0,71. 


Kohlenwaſſerſtoffe der Reihe C5 Han. 
Cyflopentadien, C,H,. 


Syn. Poropentylen. Diefer Kohlenwaflerftoff, welchen bereits Roscoe 
in unreiner Form in Händen hatte (f. o.) wurde von Etard und Lambert’) 
ans dem Sondenfat des Delgafes ifolirt. Bet der Deftillation dieſes Condenfats 
erhielten fie neben anderen eine von 140 bis 1909 übergehende Fraction, 


I) Bull. soc. chim. [2] 19, 245. — *) Helbing, Ann. Chem. Pharm. 172, 
31. — °) Armftrong u. Milier, Journ. Chem. Soc. 49, 80. — *) Ibid. 47, 
669. — ®) Compt. rend. 1891, 112, 945. — °) Ber. d. deutſch. dem. Gej. 1896, 
6.552. — 7) Compt. rend. 114, 601. — °) Ibid. 112, 945. 
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weldye bei jeder weiteren Deftillation immer mehr Vorlauf lieferte. Hierbei 
findet offenbar eine langfame Zerſetzung oder Diffociation ftatt, welche bei 167° 
vor fid) zu gehen fcheint, weil bei diefer Temperatur das Thermometer ſich 
am längften hält. Durch nochmaliges Fractioniren der gebildeten, leichten Oele 
erhielten fie da8 Pyropentylen al8 farblofe Flüffigkeit vom Siedepunkte 42,5° 
und dem fpecif. Gew. 0,803. Denfelben Kohlenwafferftoff erhielten Kraemer 
und Spilfer!) aus der zwifchen 160 bis 175° fiedenden Fraction der leichten 
Steintohlentheeröfe. Benzolvorlauf erleidet nad) längerem Stehen eine Ber- 
fchiebung des Siedepunktes nad oben, fo daß bei forgfältigem Fractioniren 
deflelben im Vacuum oder mit Wafferdampf ſehr bald größere Mengen der 
Fraction 160 bis 1759 zu erhalten find. Beim Fractioniren mit Lebel'ſcher 
Colonne zeigt diefe Fraction diefelbe Erfcheinung, welche bereits Etard und 
!ambert am Condenſat des Delgafes beobachtet hatten. Man erhält dabet 
den gleichen Kohlenwaflerftoff, welhen Kraemer und Spilfer Eyflopentadien 
nennen, vom Siedepunkte 419 und dem fpecif. Gew. 0,815 bei 15° (friſch 
dargeftellt). 

Das Eyflopentabien befigt einen eigenthitmlichen Geruch, ift unlösfid, in 
Waſſer, dagegen in jedem Verhältniß mit Alkohol, Aether und Benzol miichbar. 
Concentrirte Schwefelfäure und Salpeterfäure wirfen mit explojionsartiger 
Heftigfeit unter Verkohlung vefp. Verbrennung darauf ein; in verbännter 
Form bewirken fie gleich wie Halogenwaflerftofffäuren ſchnelle Berharzung. 
Chlor, Brom und Iod werden vom Cyflopentadien leicht addirt. Mit einer 
wäflerigen Löſung von fchmwefliger Säure gefchitttelt, bilden fich weiße Kryſtalle 
von der Zufammenfegung Cio Hıs.2H,SO,, welde in faft allen Reagentien, 
die Alfalien ausgenommen, unlöslich find. Alkaliſche Silberlöfungen geben in 
Gegenwart von Cyflopentadien einen Silberfpiegel; concentrirte wäſſerige 
Silbernitratlöfung erzeugt fchnell einen weißen, nadelfürmigen Nieberichlag. 

Das Cyklopentadien hat die intereflante Eigenfchaft, ſich ſchon in der 
Kälte mit größter Yeichtigkeit und ganz jpontan zu polyinerifiren , indem zwei 
Molecüle ſich zu 


Dicyklopentadien, (C; H,),, 


zufammenlagern. Dieſes ift feſt und zeigt die weſentlichſten Eigenſchaften der 
Terpene. Es ſchmilzt bei 8° und befitt ein fpecif. Gew. von 1,003. Nad) 
Kraemer und Spilfer ift der Erftarrungspunft des Dicyklopentadiens 32,5° 
und fein fpecififches Gewicht bei + 33% gegen Waſſer von 4% — 0,9766. 
Es fiedet unter theilweifer Zerjegung in Cyflopentadien gegen etwa 170°. 

Die Conftitution des Cyflopentadiens entfpriht nah Kraemer um 
Spilter der Formel: CH, 


HC/ \CH. 
selon 


diejenige des Dicyklopentadiens wahrjcheinlich dem Schema: 


I) Ber. d. deutich. hem. Gel 1896, ©. 552. 
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CH; CH, 

H0/ er er 

-H ABl H—HC CH 
Ein weiterer, in die Reihe CaHan—s gehöriger Kohlenwaflerftoff, das 
Ronon, CyH,s, alfo das nächſt niedere Homolog des Terpentinöls, ift von 
Tawildarom!) im Theer aufgefunden worden, und zwar in der nad) dem 
Cumol übergehenden Portion zwiſchen 175 bis 190% Beim Fractioniren 
ging das Meiſte bei 1749 über. Eine Reindarftellung diefes Körpers fcheint 
richt gelungen zu fein, und wird man daher feine Eriftenz wohl noch nicht 


ald ganz ſicher annehmen können. 
Flomer mit den Kohlenwaflerftoffen diefer Reihe ift 


Dihydrocymol, Cio Hi«- 

Dieſen Kohlenwaſſerſtoff erhielt Baeyer?) durch Erhitzen von Methyl⸗ 
iſo⸗propylſuccinylobernſteinſänreäther⸗ Dibromid mit Chinolin. Er ſiedet bei 
174°, riecht ſchwach terpentinartig und verharzt raſch an der Luft. “Der 
Kohlenwaſſerſtoff abjorbirt Brom wie ein Terpen, entfärbt Chamäleonlöſung 
und gehört feiner ganzen Entftehung nad) unzweifelhaft zur Claſſe der Ter« 
pene. Mit feiner Darftellung ift fomit endlich da8 Problem der künftlichen 
Darftellung eines Terpentinbles aus einfachiten Materialien (Eſſigſäure oder 
Aceton oder Bernfteinfänre) definitiv gelöft. 

Es ift nit ummwahrfcheinlih, daß das von Tawildarow gefundene 
Nonon mit diefem Kohlenwaſſerſtoff identiſch ift, was aus der Uebereinftim- 
mung der Siedepunkte hervorzugehen jcheint, wenngleich die elementare Zu⸗ 
fammenfegung auch geringe Abweichung zeigt. Die Identität der beiden 
Kohlenwaflerftoffe vorausgefegt, wäre auch das in älteren Schriften behauptete 
Vorkommen von Cymol (p-Methylifopropylbenzol) im Steintohlentheer durch⸗ 
ans nicht unwahrſcheinlich. 


Kohlenwafferftoffe der Benzolreihe, CnHsn—e. 


Bir haben ſchon in der Einleitung (S. 11) gefehen, daß die Körper 
diefer Reihe, welche die große Claſſe der fogenannten aromatischen Berbin- 
dungen eröffnen, ganz ſpecifiſch charakterijtiic, für den Steinfohlentheer find. 
Diefelben kommen zwar aud), aber nur ganz untergeordnet, im Theer von 
Holz, Brauntohlen, Schiefern zc. vor 3). Außerdem entftehen fie aber durd) 


) Zeitihr. T. Chem. [2] 1868, 4, 278. — ?) Ber. d. deutſch. chem. Gei. 
1893, €. 232. — °) Martomwnitom (Ann. Ehen. Pharm. 234, 89) Hat in 
tautafiichem Vetroleum große Mengen von Benzol, Toluol, Xylol, Pſeudocumol, 
Refitylen, Durol, Iſodurol, Diäthyltoluol und andere Kobleumafierftoffe der Formeln 
Ha Cu Hi, Cie Hia. Cis Hi, gefunden. Nachdem dieje Beobachtung in neuefter 
git von Kraemer und Böttcher (Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1837, ©. 601) 
durchaus beftätigt worden ift, wird es zweifelhaft, wie viel von den nad) dem 
Durdleiten von Betroleumrüdftänden durch glühende Röhren aufgefundenen aroma= 
then Verbindungen neu gebildet, und wie viele ſchon präformirt waren. 
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eine große Menge von Reactionen, vor Allem durd) die Wirkung der Hige, 
theil8 ans ihren eigenen höheren Homologen oder anderen Derivaten, theile 
durch Zerfegung oder auch durch moleculare Condenfation von Körpern der 
fetten Claſſe. Durch die Einwirkung höherer Higegrade, alfo z. DB. beim 
Leiten der Dämpfe reſp. Safe durch glühende Röhren, befommt man Benzol 
nicht allein aus Toluol, Xylol, Styrol ꝛc., fondern aud) aus Alkohol, Eſſig⸗ 
fäure, Uethylen, Methan, wobei häufig neben der Bildung ded Benzols einer- 
ſeits diejenige von Naphtalin andererfeits einhergeht, 3. B.: 


.4C,H; = 30,H, + CH; + 6H. 


Selbſtverſtändlich entftehen in ganz ähnlicher Weife noch höher condens 
firte Molechle, wie Anthracen, Bhenanthren, Chryfen 2c., unter gleichzeitigem 
Austritt von Waflerftoff. Durch Leiten der gemifchten Dämpfe von Benzol 
und Toluol durch glühende Röhren erhielt Carnelley !) Naphtalin, Diphenyl, 
Paratolylphenyl, Orthoparaditolyl, zwei Methylendiphenylene, Phenanthren, 
Anthracen, Paradiphenylbenzol, einen Kohlenwafferftoff, Ca, Hg,, einen flüffigen 
Kohlenwafjerftoff mit Schmelzpuntt 13% und Sp. 293 bis 316°, zwei 
andere flüfiige Kohlenwaflerftoffe oder Mifchungen folcher, bei 359 bis 383° 
und bei 404 bi8 4279 fiedend, und feftes fchwarzes Bitumen. Nach Obigem 
verjteht man e8, warum (©. 30) die trodene Deftillation bei niedrigerer Tem⸗ 
peratur mehr fette Körper und weniger permanente Cafe, diejenige bei höherer 
Temperatur mehr aromatifche Körper und mehr permanente Safe ergiebt, und 
warum man durd) Leiten von mehreren Kohlenwaflerftoffen der Fettreihe 
(aus Holz» und Braunkohlentheer, Petroleum ꝛc.) Benzol und deflen Derivate 
in großen Mengen darftellen kann (S.121; vergl. jedoch unter Anm. 1 a. v.©.). 

Wir werden am Schluſſe dieſes Capitels auf diefe Verhältniffe zurüd- 
fommen und ber ‘Theorie der Theerbildung eine befondere Betrachtung widmen, 
was uns fchon um desmillen angebradht ericheint, da die hier in Betracht 
fommenden neueren Arbeiten von Kraemer und feinen Mitarbeitern, fowie 
von R.E. Schulze, Heusler, Haber und Anderen fid nur im Zuſammen⸗ 
hange in verjtändlicher Weife wiedergeben laſſen. 


Benzol, Cs He. 


Syn. Benzin (diefes Wort wird jet gewöhnlich für die leichten Betrofeum- 
Kohlenwaſſerſtoffe oder auch für variable Mifchungen von Benzol, Toluol u. f. w. 
gebraucht), Phenylwaflerftof. Es wurde entdedt 1825 von Faraday in der 
aus comprimirtem Delgafe fic abjcheidenden Flüſſigkeit. Mitſcherlich ftellte 
e8 1833 durd) trodene Deftillation von benzoefaurem Kalt dar und gab ihm 
die jegt angenommene empirijche Formel, ſowie auch feinen Namen; auch ent 
dedte er das Nitrobenzol. Im Steinkohlentheer will es zuerft Leigh entdedt 
haben; feine darauf bezügliche Mittheilung fei der britifchen Naturforſcher⸗ 
verfammlung 1842 vorgelegt, aber durch ein Berfehen in deren Berichten nicht 
erwähnt worden?). Jedenfalls blieb diefe Beobachtung unbelannt und ganz 


!) Journ. Chem. Soc. Nov. 1380, p. 701. — ?) Monit. scient. 1865, p. 446. 
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unfruchtbar;; der eigentliche Ruhm, da8 Benzol im Steinfohlentheeröl entdedt 
und beftimmmt durch feine Verwandlung in Nitrobenzol und Anilin erfannt zu 
haben, gebührt jedenfalls A.W. Hofmann (1845)), und die Methode, nad) 
welder c8 in beliebigen Mengen aus dem Steinfohlentheer gewonnen werden 
fonnte, wurde in feinem Laboratorium von Charles Mansfield?) ausge: 
arbeitet. Derſelbe führte auch die fabrifmäßige Darftellung des Benzols im 
Großen aus; er beichrieb fchon ganz genau das Brincip der Dephlegmation, 
durd welches man die einzelnen Kohlenwafleritoffe von einander trennen kann, 
und wies mit aller Beſtimmtheit darauf hin, daß hierfür die in der Spiritus- 
tectificattion gebräuchlichen Apparate, fogar mit größerem Vortheil als beim 
Spiritnd jelbft, angewendet werden könnten), eine Hinweiſung, welche überall 
irriger Weife ald von E. Kopp ausgegangen bezeichnet wird, während biejer 
davon erft 1860) fpriht. Mansfield fiel feiner Entdedung zum Opfer; 
old er am 17. Februar 1854 mit der Deftillation von Benzol in ziemlic) 
großem Maßftabe zur Ausftellung in Paris beichäftigt war, ftieg die in ber 
Retorte fiedende Flüſſigkeit über und entzündete fich, wobei er fo ſchwere Brand» 
wunden davon trug, daß er diefen wenige Tage darauf erlag. 

Mansfield benugte auch jchon die (übrigens jchon von Faraday beob- 
achtete) Eigenichaft des Benzols, bei O9 zu fryftallifiren, zu feiner Darftellung 
im Yuftande völliger Reinheit. Man preßt das flüſſig Gebliebene ab und 
wiederholt, wenn nöthig, diefe Operation. Hofmann?) hat indefjen gezeigt, 
daß hierbei die Kryſtalle leicht Mutterlauge einfchließen und das Product dadurd) 
doch toluolhaltig bleibt. Man fol daher die Bildung größerer Kryftalle ver: 
hüten und durch Luftdrud die Mutterlauge vollftändig davon trennen, wozu er 
einen fir Laboratoriumszwecke beftimmten kleinen Apparat beichreibt. 

Das Benzol entjteht einerſeits durch Syntheſe (Condenſation) aus dem 
Acetylen und anderen fetten Körpern von einfacher Molecularconftitution, an⸗ 
dererjeitS durch Zerfallen von complicirter zufammengefegten Verbindungen, 
jowohl der fetten al8 der aromatischen Claſſe, in beiden Fällen durch die Ein- 
wirtung von ftarfer Hite. In verfchloffenen Röhren auf 405° erhitt, bleibt 
es unverändert. Es ftellt aljo einen der beftändigften organifchen Körper vor, 
zerfällt übrigens beim Durchleiten durch glühende Röhren ebenfalls unter Bils 
dung von höher condenfirten Kohlenwaflerftoffen, namentlich Diphenyl [Ber- 
thelot, Schulze)y, Schmidt”), Behr und van Dorp?)]. Mit Aethylen 
zuſammen durch glühende Nöhren geleitet, giebt es Styrol, Raphtalin, Diphenyl, 
Kcenaphten, Anthracen zc. (Berthelot); alle diefe Körper werden fic daher 
nothwendig im rohen Leuchtgaſe und in deflen Theer finden müffen. 

Nach einer Beobahtung von Watfon Smith?) entfteht auch Benzol 
duch, Einwirkung von Kohle auf Phenol: C.H,OH +C=C,H, + CO. 


!) Ann. Chem. Pharm. 54, 204. — ?) E. P. 11960, vom 11. Rov. 1847. — 
?) Bortrag in der Royal Institution vom 27. April 1849, überjegt inn Moniteur 
scientifique 1865, p. 440. — *) Monit. scient. 1860, p. 829. — °) Ber. d. 
deutih. dem. Gel. 1371, ©. 162. — °) Ann. Chem. 174, 201. — 7) Ber. d. deutſch. 
dem. Bei. 1874, ©. 1365. — °) Ibid. 1873, S. 723. — ?) Chem. nd. 1891, 
8.77. 
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Das Benzol iſt eine farbloſe, leicht bewegliche Flüſſigkeit von eigenthüm⸗ 
lichem, nicht unangenehmem Geruch. Sein Siedepunkt wird: angegeben — 80 
bis 810 (Mansfield), 80,40 bei 760 mm Drud(Kopp), 80,10 (Warren), 
80,360 bei 760 mm Druck (Regnault). Nach Adrieenz!)fiedet das Benzol 
aus Theer bei 80,53 bis 80,620; das aus Benzoeſäure bei 80,60 bis 80,67°. 
Die Temperatur einer fiedenden Miſchung von Benzol und Wafler ift nad 
Naumann?) 68,50, diejenige der Dämpfe 69,1%. Bei 0° erftarrt e8 zu einer 
Kryftallmafie, welche bei4,15° (Regnault) oder 70 (Mitfcherlich) ſchmilzt. 
Die Kryftalle find nad; Groth) orthorhombijche Prismen, deren Aren a:b:c 
im Berhältniß 0,891:1:0,799 ftehen. Sein fpecifiiches Gewicht beträgt nadı 
Kopp bei 0° 0,8991, nad; Mendelejeff bei 15° 0,8841, nah Warren 
bei 0° 0,8957, bei 15° 0,8820. Der Ausdehnungscoefficient beträgt nad) 
Kopp bei 29 (zwifchen 11,4 und 81,49): 

Y,=1 + 0,001171626t + 0,00000127755 tꝰ + 0,00000000806483?. 


Adrieenz*) giebt folgende Tabelle des fpecififchen Gewichts von Benzol 
(aus Benzoefäure) bei verfchiedenen Temperaturen: 













Specif. Gew. | Bolumen 














0,90023 1 45° 0,85291 1,05550 
5 0,89502 1,00682 50 0,84748 1,06228 
10 0,88982 1,01169 55 0,84198 1,06924 
15 0,88462 1,01764 60 0,83642 1,07637 
20 0,87940 1,2367 65 0,83078 1,0:370 
25 0,87417 1,02979 70 0,82505 1,09123 
30 0,86891 1,03603 75 0,81923 1,09898 
35 0,86362 1,04238 80 0,81331 1,10696 
40 0,85829 1,04887 





Das fpecififche Gewicht des Benzols aus Theeröl fand er bei 09% zu 
0,90122 und 0,90129. 

Die fpecifiihe Wärme des Benzols ift nad) Kopp zwilchen 19 und 46° 
— 0,450. Sein Bredjungsinder ift nad) Sladftone>) bei 99 für die Linie A 
1,4593, für D 1,5050, für H 1,5307; nad) Adrieenz®) bei 15,20 für D 
— 1,4957. 

Nah Stohmann, Kleber und Yangbein?) beträgt die Berbrennungd- 
wärme des Benzols auf ein Yormelgewicht bei conftantem Drud bezogen 
779,5 Cal. Die Capillarconftante wurde von I. B. Cohen?) zu 83,65 mm 
bei 15°. gefunden. 








1) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1873, ©. 441. — *) Ibid. 1877, ©. 142. — 
2) Voggend. Ann. 141, 31. — *) Loc. eit. — °) Chem. Soc. Journ. 1881, 23, 
152. — °) Loc. cit. — 7) Journ. f. pr. Chem., R. 5. 40, 70 ; Ver. d. deutid. 
dem. Gel. 1889, Ref. S. 527. — °®) Chem. News 1886, 54, 306. 
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In hemifcher Beziehung ift das Benzol nicht nur von außerordentlich 
großer Bedeutung für die Imduftrie, fondern noch mehr für die theoretifche 
Chemie. Das ungeheure Heer ber „aromatischen Verbindungen“, mit dem 
ſich jetzt die Mehrzahl der theoretifchen Chemiker befchäftigt, leitet fich ſümmilich 
vom Benzol her. Es würde wohl als eine nahezu unmögliche Aufgabe er- 
ihemen, jih in dieſem unabjehbaren Gebiete zurechtzufinden, wenn nicht 
Kekulée's berühmte Conftitwtionstheorie des Benzol Licht und Ordnung 
hineintrüge. Man kann mit Beftimmtheit jagen, daß ohne eime ſolche Theorie 
nicht entfernt fo viele und jo wichtige aromatische Verbindungen entdeckt worden 
wären, als dies der Fall if. Kekuls’s Hypotheſe ift unftreitig eine der 
bahnbrechendſten und fruchtbarften, welche je in ber Chemie aufgeftellt 
worden find. 

Faſt alle Chemiker find (mit Keluls) darüber einig, daß die ſechs 
Kohlenftoffatome des Benzols in gefchlofiener Verkettung mit einander ftehen, 
und daß von den vier Balenzen (Berbindungseinheiten) jedes Atoms drei an 
andere Kohlenftoffatome deſſelben Kernes gebunden find, während die vierte 
Balenz durch Waſſerſtoffatome gefättigt if. Aber über die Art der Bindung 
jener drei Balenzen gehen die Anfichten aus einander, und e8 fcheint hier nicht 
am Orte, auf dieſe noch nicht abgefchloffenen Theorien einzugehen. 

In ber Regel bezeichnet man ſchon der Einfachheit wegen das Benzol 
durch ein einfaches Sechseck, und feine Derivate durch Anfügung der betreffen- 
ben Gruppen an befien Eden, während die leeren Eden mit Waflerftoff beſetzt 
zu denken find. 

Dos Benzol ift in Waſſer fehr wenig löslich, immerhin aber jo weit, daß 
es ihm feinen Geruch mittheil. In Alkohol, Aether, Holzgeift, Aceton zc. ift 
es leicht löslich. Seinerfeits löſt e8 Jod, Schwefel‘), Phosphor (in der Wärme) 
und mit großer Leichtigkeit Fette, ätherijche Dele, Harze ꝛc. Es ift leicht ent- 
zündlich, und giebt namentlid, and) leicht brennbare Dämpfe, weshalb bei feiner 
Aufbewahrung in größeren Mengen Vorſicht zu beobachten if. Es brennt dabei 
mit ftark rußender Ylamme. Wenn man Leuchtgas durch Benzol leitet, fo wird 
defien Leuchtkraft ungemein erhöht. Berthelot jchreibt jogar die Leuchtkraft 
des Lenchtgaſes garız wejentlih dem Benzol zu, weldes e8 enthält, während 
man früher dafiir fpeciell mur die Körper der Aethylenreihe in Anſpruch ge- 
nommen hatte. Beftätigt wird. dies durch Unterfudhungen von Knublanch 
und wird jest wohl ziemlich allgemein als richtig angenommen. Selbft atmo- 
Iphärifche Luft, durch Benzol geleitet, giebt ein mit heller Flamme brennendes 
Gemiſch, worauf gerade Mansfield (ed war ja vor Entdedung der Anilin- 
farben) feine Haupthoffnungen auf eine inbuftrielle Berwerthung des Benzols 
gründete. Kine quantitative Unterſuchung der Leuchtkraft des Benzol, wenn 
e8 in Dampfform mit nicht leuchtenden brennbaren Gaſen gemifcht ift, rührt 
von Frankland und Thorne her. | 


1) Die bei höherer Temperatur fehr bedeutende Löslichkeit des Schwefels in 
Benzol und außerden: (auch ſchweren) Steintohlentheerölen ift ausführlih unterfudt 
worden von ©. Belouze jun. (Compt. rend. 68, 1179; 69, 56; Dingl. Journ. 
193, 152, 513; Wagner’8 Jahresber. 1869, ©. 67). 

Lunge-Köbler, teintoblentbeer. 11 
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Beim Einathmen bringt Benzol zuerſt eine Beſchleunigung des Puls- 
ichlages, hierauf Betäubung, und in größeren Dofen (3.3. für eine Sage 50 8) 


den Tod hervor. Bei Menfchen verurjacht die Einathmung von 10g Benzol 


Kopfweh, Schwindel, Brech⸗ und Huftenreiz und Schläfrigfeit. 40 bi8 50g 
verurfachen Anäfthefe, ähnlich wie Chloroform, mit ftarfer Schweißabjonderung, 
zuweilen mit allen Symptomen der Trunkenheit. Die Arbeiter klagen oft über 
„Ameifenfriechen* und Zrodenheit der Haut, in Folge davon, daß die Talg⸗ 
ſubſtanzen der Haut aufgelöft werden. Trotzdem find die in Kautfchuffabriten 
befchäftigten Arbeiter, welche beftändig Benzoldämpfen ansgejegt find, von nor» 
maler Geſundheit. 

Die Veränderungen bes Benzols beim Leiten durch glithende Röhren find 
ſchon oben (S. 159) angeführt worden. 

Concentrirte Schwefelfäure greift bei gewöhnlicher Temperatur das Benzol 
nur jehr wenig an,. weshalb man es durch Behandlung damit von feinen Ver⸗ 
unteinigungen großentheil befreien kann (fiehe Cap. 10). Selbſt dann ent« 
hält gewöhnliches Benzol etwas Thiophen, welches durch grünblicheres Schütteln 
mit concentrirter Schwefelfäure entfernt werden fanıı, wenn man bies fortjegt, 
bis die Indopheninreaction, d. h. die dem Satin ertheilte blaue Farbe, ver: 
Ihwindet (B. Meyer). Bei längerer Einwirkung, bejonders in der Hige, 
entfteht Benzolmonofulfofäure, C, H,;.SO, H, und bei fehr hoher Temtperatur, 
oder noch leichter bei Einwirkung von rauchender Schwefeliäure, Benzoldifulfo- 
fäure, C, H, (SO; H),. Concentrirte Salpeterfäure führt das Benzol in Nitro 
körper (Mono⸗ oder Dinitrobenzol) über, worauf feine Erkennung und Ber 
ftimmung und großentheil® feine technifche Verwendung beruht. Orydirende 
Reagentien, wie Kaliumpermanganat, Manganfuperoryd, Chromfäure zc., greifen 
e8 nur jchwierig und unter Bildung complicirter Producte an. Chlor und 
Brom geben damit Additions⸗ und Subftitutionsprobucte. 

Bei der Reduction durch rauchende Fobwaflerftoffjäure!) im pefchloffenen 
Rohre liefert das Benzol neben Eonbenfationsprobucten lediglich Herahydro- 
benzol, Ce H,s, vom Siedepunkt 69 bis 71°, welches auch Baeyer?) durd 
Behandeln des p-Glycols des Heramethylens mit Jodwaſſerſtoff als ſchwach 
nach Petroleum viechendes, farblofeß Del erhalten hat. Die Anfiht Berthe⸗ 
lot's, daß fich bei der Jodwaſſerſtoffreaction auch die Ywifchenproducte C,H; 
und Ce Hio bilden, ift nach Kiſhner?) unzutreffend. Diefe Hydrobenzole ers 
hielt Baeyer, und zwar das Dihydrobenzol durch Erhigen des p- Hexamethylen⸗ 
gigcoldibromids mit Chinolin und das Tetrahydrobenzol aus Bromcyfloheran 
und Chinolin. Erſteres färbt fi) mit concentrirter Schwefelfäunre blau und 
liefert ein Tetrabromid, letzteres fürbt fich gelb, fiedet bei 82°, riecht lauchartig 
und bildet ein Dibromid. 

Im Hinblid auf die Eriftenz des Phenanthrens und Anthracend halten 
Kraemer und Spiltert) die Exiftenz eines zweiten Benzols nicht fiir un 
möglich; welches der beiden möglichen Benzole, entfprechend den Formelbildern 

) Kiſhner, Ionen. ruf. phyi.schem. Gel. 1891, S.20; Ber. d. deutſch. chem. 


Gef. 1891, Ref., ©. 559. — *) Ibid. 1898, &.229. — °) Ibid. 1893, Ref., ©. 6. 
— *) Ibid. 1896, ©. 552. 
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C‚„H3,—C,H, CH 
GE] YCH; 
C,H, CH 
das und gegenwärtig befannte ift, läßt fich vorerft mit Sicherheit nicht jagen 
(j. die theoretifchen Betrachtungen am Schluffe diefes Capitels.). 


Toluot, CH,=(C,H; .CH,. 


Syn. Methylbenzol. Es wurde entbedt 1838 von Pelletier und Walter 
in den Condenfationsproducten von der Harzgasbeleuchtung und „Retinaphte“ 
genannt. Später erhielt e8 Deville durch trodene Deftillation des Tolus 
balſams, woher jein Name ftammt, den ihm Berzelius gegeben hat. Im 
Steinfohlentheer wurde e8 von Mansfield) gefunden, und feitdem in vielen 
Mineralölen ꝛc. Seine Bildung, zugleid) mit den analogen Berbindungen, wird 
am Schluffe diefes Capitels bejprochen werden. Es wird in großen Mengen. 
und, wenn man will, im Zuſtande ziemlich großer Reinheit in inbuftriellem 
Maßitabe aus dem Steinfohlentheer erhalten, und findet eine jehr umfangreiche 
Anwendung , theil8 zur Darftellung von in Farbſtoffe eingehenden Derivaten, 
theils als Auflöfungsmitte. Im Zuftande abfoluter chemifcher Reinheit ift es 
jedoch nur jehr ſchwer und umftändlich Herzuftellen, weil ihm die Kryftallifations» 
fühigfeit des Benzols abgeht. 

Es kann der Theorie nach nur ein Toluol geben, und daß wirklich alle 
Zoluole, aus ganz verfchiedenen Duellen herftammtend, identifch find, ift von 
Berthelot?) md Roſenſtiehl?) erwiefen worden. 

Toluol it eine farblofe, bewegliche, ftarf Tichtbrechende Flüffigkeit. Ihr 
Siedepunkt ift nad) Wilfon bei 110°, nad) Wilbrand und Beilftein 111°, 
nad Warren 110,3%. Es wird bei —20° noch nicht feft. Sein fpecififches 
Gewicht ift nad) Warren bei 0% 0,8824, bei 15° 0,8720; nad) Rouguinine 
bei 0° 0,8841, bei 15° 0,8702, Letzterer giebt folgende Formel für fein 
Volumen bei der Temperatur i, wenn dasjenige bei 0° — 1 ift: 

Y,—= 1-+ 0,001028t + 0,000001779t2. 


Deville giebt feinen Bredjungsinder — 1,4899 an. 

Die Capillarconftante des Toluols fand 3. B. Cohen?) zu 83,95 mm 
bi 15° €. 

Der Geruch des Toluols ift ein wenig verjchieden von dem des Benzols. 
Es iſt im Waſſer fo gut wie unlöslich, theilt ihm aber feinen Geruch mit; mit 
Alkohol, Aether, Schwefelfohlenftoff ꝛc. ift es miſchbar. Es löſt Schwefel, 
Phosphor, Jod, Fette ꝛc. Entzündet brennt es mit heller, ſehr ſtark rußender 
Flamme. Durch glühende Röhren geleitet, giebt es Benzol, Naphtalin, 
Anthracen, Phenanthren ꝛc. 

Nach Berthelot beſitzt das Toluol eine ähnliche Fähigkeit wie das Ter⸗ 
pentinõöl, den Sauerſtoff activ zu machen; wenn man Toluol mit einer ſehr 


1) Chem. Soc. Quart. Journ. I, p. 244. — *) Bull. Soc. chim. 1869, 
p. 331. — °) Ibid. 1869, p. 385. — *) Loco cit. 
11* 
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verdünnten laumwarmen Löſung von Indigo in Gegenwart von Luft fchüttelt, 
jo tritt Entfärbung ein. 

Concentrirte Schwefelfäure [öft da8 Toluol in der Wärme bei längerem 
Schütteln; rauchende Schwefelfäure thut es viel fchneller. Es bilden ſich dabei 
zwei ifomere Sulfofäuren. Salpeterfüure von weniger al8 1,42 fpecififchen 
Gewicht wirft in der Kälte nicht auf Toluol; aber rauchende Salpeterfäure 
wirkt heftig darauf ein, nod) heftiger al8 auf Benzol, unter Bildung von Nitro: 
producten bis zum ZTrinitrotoluol. Orydationsmittel (verdiinnte Salpeterjäure, 
Chromfäure, Kaliumpermanganat) verwandeln e8 in Benzoefäure, aber nur 
ſchwierig und mit großem Berlufte, fo daß diefe directe Oxydation bis jept 
kaum als technifcher Proceß ausgeführt wird. Durch Bleioryd wird da® Toluol 
bei einer Temperatur unter 335° in Benzol übergeführt: 


C,H, (CH,) + 3 PbO—=3Pb + ,H,;, + H,O+ 00,1). 


Dihydrotoluol, C, Hio, 


entsteht durch Reduction von Toluol mit Jodphosphonium. Siedepunkt 105 
bis 108°. 
Zetrahydrotoluol, GC, His, 


ift in der Harzefienz ?) aufgefunden w worden, abforbirt lebhaft Sauerftoff und 
fiedet bei 103 bis 105°, 


Herabydrotoluol, C; H,, (Heptanaphten), 


entfteht durch Reduction von Toluol mit Iodwafferftofffiure bei 280%. Es 
fiedet bei 97° und wird in der Kälte von Salpeterfchwefelfäure nicht ange: 
griffen, in der Wärme dagegen zu Kohlenfäure und Waffer verbrannt. Bilder 
fi) aud) aus Tetrafydrotoluol durch Einwirkung von concentrirter Schmefelfänre. 


Xylole, G; Hio — C«o H. (CH;)»- 


Syn. Dimethylbenzofe. Das Xylol (d. h. ein Gemenge der Ifomeren) tourte 
1850 von Cahours im rohen Holzgeift entdedt. Im Steinfohlentheer wieſen 
e8 Ritthauſen und Church nad; Mabery fand Aylol im Rohöl der 
Bentura-Countyfelder (Californien) neben einigen Naphtenen. In legter Zeit 
ift e8 von Friedel und Crafts ſynthetiſch erhalten worden durch Behand: 
lung von Benzol oder Toluol mit Chlormethyl in Gegenwart von Aluminium 
chlorid. 

Das Xylol des Steinkohlentheers, ſelbſt wenn es von ſeinen Homologen 
ganz befreit war, zeigte noch immer große Verſchiedenheit der Eigenſchaften in 
den Händen verſchiedener Beobachter. In dem höchſt gereinigten Zuſtande 
zeigt es einen Siedepunkt von 138 bis 140°, und bei 0% ein ſpecifiſches Ge⸗ 


ı) Bincent, Compt. rend. 110, 907. — *) Renard, Ann. chim. phya 
[6] ı, 231. | | 
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wicht von 0,877. Sein Bolumen zwiſchen 0° und 1000 wird nad; Lougui— 
nine durch die Formel: 


N.=1 + 0,00095062 + 0,0000016321? 


ermittelt. Wenn ınan Waflerdampf in Xylol einftrömen läßt, jo wird e8 davon 
nit fortgerifien. Der gemifchte Dampf hat eine Temperatur von 91,5° und 
enthält auf 100 Thle. Xylol 44 Thle. Wafler, unabhängig von der Form bes 
Gefäßes und der Schnelligkeit der Deftillation!). 

Durch Fittig's Unterfuchungen?) wurde zuerft (1869) nachgewiefen, 
daß das Steinkohlentheerrylol Fein einheitlicher Körper iſt. Nach Fittig ent 
hielt e8 90 Proc. Detarylol und 10 Proc. Paraxylol. O. Iacobfen?) hat 
jedoch auch Orthoxylol nachgewieſen, und fchägte damals das Verhältniß auf 
70 bis 75 Metarylol, 20 bi8 25 Pararylol und 10 bis 15 Orthorylol; jeden. 
falle wird es in verſchiedenen Theeren nicht ganz gleich bleiben. 

Rohrylol, d. h. jolches, welches nicht mit Schwefelſäure behandelt worden 
ift, die viel Orthoxylol auflöft, muß viel mehr Orthorylol enthalten, als von 
Jacobfen in dem geremigten Artifel aufgefunden wurde, den er unterfucht 
hatte. Dieje, in der erften Auflage diefes Werkes (S. 43) aufgeftellte Ver» 
muthung tft von Jacobſen felbft*) beftätigt worden, indem er jpäter bis 
25 Proc. Orthorylol in roher Steinkohlentheernaphta auffand. 

Folgendes find die Eigenfchaften der einzelnen Xylole: 


Orthoxylol, Ge 3 farbloſe Flüffigkeit, deren angenehmer 
aromatijcher Geruch verfchieden von dem feiner beiden Iſomeren iſt. Siede⸗ 
punft 141 bi8 142°, wird bet — 22° noch nicht feft. Löſt ſich in concentrirter 
Schwefelſäure und bildet dabei nur eine Sulfofänre. Verdünnte Salpeters 
fäure giebt damit Drthotoluylfäure vom Schmelzpunft 102°; Kaliumperman⸗ 
ganat giebt Phtaljäure; Chromfäure verbrennt fie ganz. Das Sulfochlorid 
Ihmilzt bei 52°, das Sulfamid bei 144°, apillarconftante 86,95 Proc. 
bei 15295), 

etarylol (Syn. Iſoxylol), C, H,_op, (3): Siedepunkt 139%. Eben» 
falls löslich in concentrirter Schwefelfäure, wobei zwei Sulfoſäuren entftehen. 
Verdünnte Salpeterfäure giebt bei 1069 fchmelzende Metatoluyljäure,; Kalium» 
permanganat und Chromfäure bilden Iſophtalſäure. Sie giebt zwei Sulfo- 
hloride, das eine vom Schmelzpunkt 34°, das andere flüffig, und zwei Sulf- 
amide, Schmelzpunft 137 und 96°. Spec. Gew. bei 19° = 0,8668. 

Bararylol, Vi: Lan ſchmilzt bei 15% ſnach Reißert®) bei 
13,00°] und fiebet bei 137,5 bis 138%. Hat (wie das vorige) einen eigen- 
thümlichen, von dem des Benzols verschiedenen Geruch. Glinzer und Fittig 


1) Raumann, Ber. d. deutich. dem. Gej. 1877, 5. 1426. — *) Annal. Chem. 
Pharm. 153, 265. — °) Ber. d. deutich. dem. Bei. 1877, S. 1000. — *) Ibid. 1881, 
©. 2638. — °) &. Cohen, Chem. News 1886, 54, 306. — °) Ber. d. deutſch. 
dem. Gel. 1890, 2, 2242. 
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geben das fpecififche Gewicht eines noch nicht völlig reinen Bararylole — 0,8625 
bei 18,5° an. Es wirb von concentrirter Schwefeljäure jelbft in der Wärme 
jehr wenig angegriffen, wohl aber von ſchwach rauchendem Vitriolöl, welches 
es unter Bildung einer Sulfoſäure löft, die man durch Zuſatz von etwas Waſſer 
nieberfchlagen und durch Umfryftallifiren reinigen kann; durch trodene Deitil- 
lation derfelben kann man reines Pararylol regeneriven. Zugleich giebt dies 
den Weg an, auf welchem man es ifoliren kann. Verdünnte Salpeterfäur 
giebt bei 1780 fchmelzende Paratolmyljänre; Kaliumpermanganat und Chroms 
füure bilden Terephtaljäure. Das Sulfochlorid ſchmilzt bei 26°, das Sulfamid 
bei 148%. Die drei Iſomeren werden nad) Jacobſen in folgender Weife von 
einander getrennt. Dan verwandelt fie durch Behandlung mit Schwefeljäure 
in Sulfofäuren; die überfchliffige Schwefelfänre wird möglichſt durd) kohlen⸗ 
fauren Kalk ‘entfernt, die Tlüffigfeit mit einem geringen Ueberſchuß von 
Natriumcarbonat verfegt und das Filtrat jo weit eingedampft, daß beim Erkalten 
eine erhebliche Ausfcheidung von Salz ftattfindet. Dieſes ift orthoxylolſulfo⸗ 
faures Natron, welches durch Umkryſtalliſiren gereinigt werden fann, mährend 
die Mutterlaugen metarylolfulfofaures Natron enthalten. Aus diefen Salzen 
gewinnt man bie entfprechenten Kohlenwaflerftoffe durch trodene Deftillation 
oder durch Erhigen mit Salzfäure auf 195%. MUebrigens enthält das Theer⸗ 
eylol andy noch einen bisher noch nicht unterfuhhten paraffinartigen Körper, 
welcher felbft durch Behandlung mit rauchender Schwefeljäure unangegriffen 
bleibt (vgl. Levinſtein's Verfahren im 11. Capitel, ſowie die Verfahren von 
Reuter, Börnftein und Kleemann am gleichen Orte). 
Dihydrorylole, C; Hıs. 

Dihydro-o-Xylol, fonthetifc, erhalten, nad; Campher und Terpentin 
riechende, bei 134° fiedende Flüſſigkeit. 

Didydro-m-Xylol, ſynthetiſch erhalten, von xylolähnlichem Gerud, 
fiedet bei 132 bis 134%. Bildet ein bei 280 bis 285° fiedendes Polymer. 

Dihydro-p-Xylol fiebet bei 133 bis 134°, riecht terpentinartig und 
ift gleichfalls nur ſynthetiſch erhalten. 


. Xetrahydrorylole, C, Hy. 


In der Harzeffenz findet fi) ein ZTetrahydrorylol, C;H;(CH;),, vom 
Siedepunkt 129 bis 132°, welches mit Brom ein Xyloldibromid vom Schmel;: 
punft 246° bildet. 


1:8 " 
Zetrahydro-m-Xylol, C,H,(CH3),, aus Oxycampherſäure erhalten, 
fiedet bei 118 bis 1229 und befigt terpentinähnlichen Gerud. 


Herahydrorylole, Cz Hi«. 


1:8 
Herahydro-m-Xylol (DOctonaphten), C;H,o(CHz3)s. In der Harzefienz 
aufgefunden, Siedepunkt 117 bi8 118°, von petrolartigem Geruch. 
Sfooctonaphten, C,;Hıs, fommt aufammen mit dem vorigen im kau⸗ 
fafiihen Petroleum vor; Siedepunft 122,3°. 
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1:4 
Herahydro-p-Xylol, C5H,n (CHy)s, ſynthetiſch erhalten, ſiedet bei 
137,6° und Liefert mit Salpeterfchwefeljäure Trinitropararylol. 


Trimethylbenzole, SH,=C,H;(CH,);. 


Daß Körper der empirischen Formel C, Hs im Steinfohlentheer vorkommen, 
it fhon 1848 von Mansfield (loc. cit.) gefunden worden; jedenfalls hatte 
er aber nur eine unreine Subftanz vor ſich. Er fowie die fpäteren Chemiler 
noch eine Reihe von Jahren lang glaubten es dabei mit einem einheitlichen 
Körper zu thun zum haben, der mit dem von Pelletier und Walter 1837 
aus Harzöl erhaltenen Retinyl, oder dem von Gerhardt und Cahours aus 
Cuminſäure erhaltenen Cumol (Propylbenzol) identifch ſei. Sehr häufig ver- 
wechſelte man auch Xylole mit Cumol. Genauer zeigte died Beilftein?), 
welder die von den Homologen getrennte Subftanz als Pjeudocumol bes 
ſchrieb Schon Warren?) Hatte fie im ähnlicdyen Zuftande bei 169,89 fiedend 
erhalten. Aber erft Fittig und feine Schüler 3) bewielen, daß das Beil» 
ſtein'ſche Pſeudocumol ein Gemenge zweier Iſomeren, beides Trimethylbenzole, 
fet, nämlich des jett fpeciell fogenannten Pſeudocumols .(1, 2, 4) und des 
Mefitylens (1, 3, 5). Daneben hat übrigens D. Jacobſen?) noch ein bei 
170 bis 1719 fiedendes PBaraffin von der Formel C,o Has nachgewieſen. Nach 
8. E. Schulze>) enthält der zwifchen 170 bis 200° fiedende Antheil der 
nentralen Steinfohlentheeröle etwa 15 Proc. Trimethylbenzole. 

Die Reindarftellung beider Kohlenwaſſerſtoffe ift namentlich von O. 
Jacobſen?) befchrieben worden, ift aber ein fo umftändlicher Proceß, daß an 
eine technische Verwerthung deſſelben ficher nicht zu denken ift. 

Engler?) hat fowohl Pleudocumol als Mefitylen in verfchiebenen Pe⸗ 
troleumforten anfgefunden; ebenfo Markownikow (vergl. ©. 150 u. f.). 

—CH,(1) 
Pſeudocumol, ne) fiedet bei 169,509). Gein Geruch ift 
= 8 
verihieden von dem der niedrigeren Homologen. Es ift unlöslich in Wailer, 
[Bslich in Aether und Alkohol, aber ſehr wenig löslich in Eiseſſig (mie auch 
Mefitylen). Mit rauchender Schwefelfäure behandelt, löſt es ſich (wie Mefitylen) 
mter Bildung einer Sulfofäure. 
—CH; (1) 
Mejitylen, C,H, —cHs 3 entdeckt von Kane?), durch Behandlung 
— 3 
don Aceton mit Schwefelfäure, von Fittig im Steinfohlentheer. Siedet bei 
163° (Fittig); Geruch etwas knoblauchartig. Bildet nah K. E. Schulze 


i) Ann. Chem. Pharm. 133, 32. — *) Chem. News 12, 292. — °) Unn. 
Chem. Pharm. 139, 184; 145, 137; 150, 257, 283, 292. — ) Ann. d. Chem. 
184, 179. — °) Ber. d. deutich. dem. Gef. 1887, S. 409. — °) Ibid. 1876, 
&. 256. — 7) Ibid. 1885, ©. 2234. — °) Jacobſen, Ibid. 1886, ©. 2513. — 
) Poggend. Ann. 44, 474. 
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(Ber. d. deutſch. chem. Gef. 1877, ©. 410) den Hauptbeitandtheil der im 
Theer vorlommenden Trimetbylbenzole. 
—CH; (1) 
HSemellithol, C;H;— CH; (2), entdedt von DO. Iacobfen!) und von 
—CH; (3) 
demjelben fpäter im Steintohlentheer gefunden?). H. Krömers) fand fo 
wohl Hemellithol als aud) Mefitylol im fäuflihen Pſeudocumidin; Hemellithol 
zeigt den Siedepunkt 175 bis 175,5°; erftarrt noch nicht bei — 20°. 
Homer mit den Xylolen iſt das 


Aetbhylbenzol, C,H,C,H,, 


welches erft vor wenigen Jahren von Noelting und Balmart) als Beftand- 
theil des Steinfohlentheers entbect wurde. Sie fanden diefen Kohlenwafferftoff 
in einer Menge von etwa 10 Proc. im technifchen Xylol des Handel. Sein 
Borlommen unter den Producten des Steinkohlentheers ift um desmwillen inter: 
effant, weil es der erfte Kohlenwafjerftoff mit längerer Seitentette war, der 
darin nacjgewiefen wurde. Brochet?) erhielt das Aethylbenzol ſynthetiſch 
durch Erhigen von Benzol mit Alkohol und Schwefeljäure im Einfchmelzrohre 
bei 170° nad} der von Kraemer und Spilker angegebenen Methode. Es 
bildet eine waſſerhelle Flüffigfeit vom Geruch des Xylols und dem Siebe 
punfte 137°. 

Friedel und Crafts bejchrieben eine, für tedjniiche Zwede kaum in 
Betracht kommende Trennungsmethode des Aethylbenzols von den Xylolen mit. 
telft der Bromderivate (Compt. rend. 101, 1218). 

Andere Homologe des Benzol mit längeren Seitenfetten find bislang 
im Steinfohlentheer nicht nachgewiejen worden, fommen aber ficher darin vor®). 


Tetramethylbenzole, Cio H. = CB; (OH,).. 


K. E. Schulze?) fand das Durol 1, 2, 4, 5 in der zwifchen 180° und 
200° fiedenden Fraction des Steinkohlentheers, nad) Entfernung ber bafifchen 
und phenolartigen Körper. E8 bildet weiße Schuppen mit fchwacer Fluor⸗ 
eöcenz, und riecht ähnlicd, dem Pfeudocumol. Scmelzpunft 80 bis 819, Siede⸗ 
punft 196°; e8 fublimirt viel fchmwieriger als Naphtalin. Außerdem find in 
demfelben Dele, welches im Steintohlentheer in beinahe ebenjo großer Menge 
wie Benzol vorkommt, noch andere Ifomere vorhanden; das Iſomere 1, 2, 3,5 
fogar in größerer Menge ald das eben beichriebene. Dagegen konnte dad 
1, 2, 3, 4» Tetramethylbenzol nicht aufgefunden werden. Der Gehalt der er 
wähnten neutralen Theerölfraction an ZQetramethylbenzolen beträgt etwa 15 
bi8 20 Broc. 8). 


2) Ber. d. deutſch. em. Gef. 1882, ©. 1857. — *) Ibid. 1886, ©. 2517. — 
3) Ibid. 1891, ©. 2407. — *) Ibid. 1891, €. 1955. — °) Compt. rend. 117, 
115; Ber. d. deutich. dem. Gej. 1893, Ref. ©. 693. — *°) Bergl. ©. Jacobſen, 
Ibid. 1886, ©. 2515. — 7) Ibid. 1885, ©. 3032. — °) K. €. Schulze, Ibid 
1837, ©. 410. 
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Styrol, C,H, =C,H,.CH=CH,. 


Syn. Cinnanen, Binylbenzol. Gewöhnlich aus dem Storar oder Perur 
baljam gewonnen; von Berthelot!) ſynthetiſch durch Condenfation von Ace 
tolen bei der Ermweichungstemperatur des Glaſes oder befier durch Leiten eines 
Gemiſches von Benzol und Aethylen durch rothglühende, oder noch beffer durch 
weißglühende Röhren erhalten: 


GH, + GH, =C,H,; + H,. 


Entfieht auch beim Erhitzen von &> Yethylphenylmercaptandifulfid?) glatt neben 
u Aethylbenzol und Diphenylthiophen : 


p>Ch. S-S.CH< Sp =2(CH,. CH=CH,) +S+H;S. 


di Reactionen erklären das Vorkommen des Styrol® im Steinfohlentheer, 
worin es Berthelot?) ſowie Kraemer und Spilker?) nachgewieſen haben. 

Farbloſes, bewegliches Tel, von ftarfem aromatischen Geruch, zugleid, an 
ben des Benzols und den des Naphtalind erinnernd. Bei —20° wird es noch 
nicht feſt, jiedet bei 145%, verflüchtigt fich aber fchon raſch bei gewöhnlicher 
Temperatur, fo daß es auf Bapier keine bleibenden Fettfleden läßt. Specififches 
Gewicht 0,876 bei 16°. Seine Töslichkeitöverhältnifie find denen des Benzols 
völlig analog. Aetzkali ift ohne Wirkung darauf, rauchende Schwefeljäure ver- 
wandelt e8 in eine Sulfojäure, gewöhnliche Schwefelfäure nur in ein feites 
Polymeres, welches bei der Deftillation wieder in Styrol übergeht. Chlor und 
Brom addiren fi) direct zu ihm. Nauchende Salpeterjäure löſt e8 unter 
Bildung eines Nitroförpers auf. In der Rothgluth ſpaltet es fich in Benzol 
und Acetylen: 

GH; =(0,H; + 0 Ha, 
oder, wenn gemifcht mit Wailerftoff, in Benzol und Aethylen: 
GH, Ha— CeHe + CeH,, 


aljo die umgelehrte Reaction wie die feiner Bildungsgleihun. Mit Aethylen 
erhigt, giebt e8 Benzol und Naphtalin, mit Benzol erhigt, Napbtalin und Ans 
thracen. Es fpielt alfo ficherlich eine wichtige Rolle bei der Bildung diefer 
höheren Kohlenwaflerftoffe und ift gerade darum nicht mehr in ſehr beträcht⸗ 
licher Menge im Theer vorhanden. Nach Koenigs5) condenfirt es ſich aud) 
lacht mit Bhenolen. 

Die Kraemer und Spilfer gefunden haben, ift das Styrol im Stande, 
jih bei Gegenwart von Schwefeljäure im einfach molecularen Verhältniß an 
andere Kohlenwafierftoffe, wie Toluol, Xylol, Cumol ꝛc., anzulagern und damit 
wohl harakterifirte Verbindungen zu bilden, bie unzerfegt beftillirt werden 
fönnen. Beim Weberhigen der Dämpfe diefer Kohlenwaflerftoffe bilden ſich 

!) Compt. rend. 63, 481, 518, 792, 834; 68, 327. — *?) Ber. d. deutid. 
dem. Geſ. 1895, ©. 07. — °) Zeitier. f. Chemie 1866, ©. 736; Ann. Chem. 
1867, Suppl. V, &. 367. — *) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 1890, ©. 3169 u. 
3269. — °) Ibid. 1890, ©. 3147. 
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unter Abfpaltung von Methan und Waflerftoff glatt Anthracene, nnd zwar 
aus, Toluolftyrol Anthracen, aus xylolſtyrol Methylanthracen und aus Cumol- 
ftyrol Dimethylanthracen. 


Inden, C,H;,. 


Das Inden wurde von Kraemer und Spilfer?!) in der zwiſchen 176 
bis 1820 fiedenden Fraction des Rohbenzols entdeckt. Yu feiner Gewinnung 
löft man in dieſer Fraction in der Wärme fo viel Bilrinfäure auf, wie zur 
Bindung der vorher mittelft Brom titrirten Mengen ungefättigter Verbindungen 
beanfprucht wird, und läßt erfalten. Das auskryftallifirende Pikrat enthält 
leicht etwa8 Cumaron, jedenfall$ aber das geſammte vorhandene Naphtalin, da 
jein Pikrat am ſchwerſten löslich if. Man zerlegt es durch Einleiten eines 
ftarfen Dampfftromes, wobei Weberhigung zu vermeiden ift, und bindet das 
Deftillat wiederholt in toluolifcher Löſung an Pilrinfänre. Hieraus erhält man 
bei abermaliger Spaltung mit Dampf den reinen Kohlenwaſſerſtoff, und zwar 
in fehr beträchtlicher Menge, da 10 kg der erwähnten Fraction in ber Regel 
3kg bes neuen Kohlenwafferftoffs in rohem Zuſtande liefern, die bei wieder: 
holter Reinigung auf etwa 2 kg zurüdgehen. 

Das Inden ift eine waſſerhelle Flüffigkeit von Siedepunkt 177 bi8 178° 
uncorr. (179,5 bi8 180,5 corr.) bei 757 mm Barometerftand. Beim Stehen 
nimmt e8 leicht eine gelblichgrüine Färbung an, die am Licht wieder verfchwindet. 
Das fpecififche Gewicht des Indens beträgt: 1,040 bei 15°. Geine Zu: 
jammenjegung entpricht der Formel Og H, und feine Conftitution ergiebt fid 
aus bem Schema 


CH 
j ) >CH. 
Ho C—CH 
HC 


Es bildet fomit den Uebergang vom Benzol zum Nuphtalin. Die Orthoftellung 
der mit dem Benzolfern verbundenen beiden Kohlenftoffatome ergiebt ſich dar- 
aus, daß Derivate des Indens aus Naphtalin oder Phtaljäure erhalten werden 
oder bei der Drydation legtere Säure liefern. Nad) W. H. Perkin jun. nnd 
G. Revay?) ift es nicht ausgefchloflen, daß außer dem von Kraemer und 
Spilker entdedten nn 


* DL noch ein iſomeres C, rem yCB; 


eriftirt, welches das gleiche chemijche Verhalten zeigen würde. Auf Grund ber 
außerordentlichen Aehnlichkeit des Indens mit Styrol halten es Dennftedt 


1) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1890, S. 3276; Zeitichr. . angew. Chem. 1800, 
©. 734. — *) Ibid. 1898, ©. 2251. 
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und Ahrens!) nicht für ausgeſchloſſen, daß demfelben die Conſtitution 
—C H, 

( zukonimt. 
CH, 


Durdy nascirenden Waflerftoff läßt fi das Inden in äthylalfoholifcher 
Löſung leicht reduciren, indem bie doppelte Bindung durch Eintritt zweier 
Waſſerſtoffatome gelöft wird: 


GH,<L M>CH +, —=0H,<6 H>CH,. 


Das entftehende Hydrinden tft von Kraemer md Spilter 2) gleichfalls unter 
ben Beitandtheilen des Steintohlentheers aufgefunden worden. 

Nach den genannten beiden Autoren ift das Inden die Urſache gewifier 
Färbungen bei Behandlung verſchiedener Theerproducte, 3.3. von unreinem 
Napktalin mit concentirter Schwefelfäure, und ähnlichen Urfachen dürfte aud) 
die Rothfärbung des Phenold amı Licht zuzufchreiben fein. Wie M. Denn: 
Kedt und E. Ahrens?) fanden, ift das Inden Übrigens auch ein nicht un 
wefentlicher BeftandtHeil des aus Leuchtgas durdy Abkühlen auf — 10% erhal- 
tenen Condenſationsproductes. 


Naphtalin, Cio Hs. 


Entdedt 1820 von Garden; zuerſt genauer ſtudirt von Laurent. Es 
entfteht durch die Einwirkung der Hitze auf organische Subſtanzen in unzähligen 
Fällen, aber erft bei ziemlich hohen Temperaturen, fo daß Theere, welche bei 
fehr nieberer Temperatur gewonnen werden, es gar nicht enthalten. Im Stein- 
iohlentheer der Gasanftalten kommt es ftetS vor, aber in fehr wechlelnder 
Menge; ſeitdem man in thönernen Retorten bei viel höherer Temperatur als 
früher in den gußeifernen Retorten arbeitet, ift feine Menge ſehr gewachſen. 
Die Angabe von Calvert*), daß der Theer von Newcaftler Kohle 58 Broc. 
Naphtalin enthalte, ift einfacher Unjinn. Für gewöhnlich dürfte ein Theer 
felten mehr als 5 bis Höchftens 10 Proc. enthalten. Die Art feiner Bildung 
it oben erflärt worden. 

Es bildet im reinen Zuftande weiße Kryftallmafien, oder dünne, rhom⸗ 
boidale Blättchen; bei freiwilliger Verdunſtung einer ätherischen Löſung erhält 
man monoflinifche Prismen (Laurent). Es ſchmilzt bei 799, fein Siede⸗ 
punft wird verfchieden angegeben, nämlid; von 212 bi8 220%. Gewöhnlich 
nimmt man 2170 oder 218° als die richtigfte Zahl an. Specififches Gewicht 
bet 15° 1,1517, bei 18° 1,1508, bei 79,20 (feinem Scmelzpunfte) 0,9778, 
bei 1000 0,9628 (vergl. mit Wafler von 0%). Geſchmolzenes Naphtalin 
abforbirt nad; VoHL5) eine große Menge Luft, welche e8 beim Erkalten wieder 
andgiebt ; fie ſei viel fauerftoffreicher als die atmofphärifche Luft. 

Naphtalin verflüchtigt fich ſchon weit unter feinem Stedepunfte und läßt 
ſich daher ſowohl mit Wafferdämpfen als mit den Dämpfen leichter Theeröfe 

!) Ber. d. deutſch. dem. Sei. 1895, ©. 1331. — *) Ibid. 1896, ©. 561. — 


*) Ibid. 1894, S. 601. — *) Compt. rend. 49, 262. — °) Journ. f. pr. Chem. 
102, 9. 
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deftilliven; deshalb erfcheint es ſtets in Geſellſchaft der legteren in den rohen 
Theerölen. In einer ammoniakaliſchen Atmofphäre verflüchtigt es fich leichter 
als in Luft, Wafferfloff sc. (Tieftrund, Ber. d. deutich. chem. Gef. 1878, 
©. 1466). Selbft bei gewöhnlicher Temperatur verflüchtigt e8 ſich langjam 
und verbreitet dabei einen durchdringenden Theergeruch, welcher lange an 
Kleidern ꝛc. haftet und die Motten fowie anderes Ungeziefer fernhalten fol. 
Nah Ballo (Ding. Iourn. 202, 377) fei diefer Geruch dem Napptalin 
nicht eigenthüumlich, fondern komme von einem Gehalte an Leukolindl her, doch 
zeigt auch das reinfte darftellbare Naphtalin ganz deutlich einen, wenn aud) 
nicht fo ftechenden und unangenehmen Geruch. Sein Gejdhmad ift beißen. 
Es brennt mit fehr ſtark rußender Flamme; aber wenn fein Dampf in 
geringer Menge dem Leuchtgaſe beigemengt ift, fo erhöht er deſſen Leuchtkraft 
ganz bedeutend. 

Es ift unlöslich in kaltem !), aber nicht ganz unlöslich in heißem Wafler, 
fo daß legteres beim Erfalten ſich milchig trübt. Sehr löslich ift es in Alkohol, 
Aether, fetten und flüchtigen Delen und Eſſigſäure. Namentlid) ijt es auch 
ſehr löslich in Phenolen, aber bedeutend weniger in dem ſchwereren indifferenten 
Theerölen. Im gejchmolzenen Zuſtande löſt e8 Phosphor, Schwefel, Indigo 
und einige Schwefelmetalle, welche beim Erkalten herauskryſtalliſiren. Nach 
v. Bechi?) Löfen 100 Thle. abfoluter Alkohol bei 15° 5,29 Thle., beim 
Siedepunfte beliebige Mengen Naphtalin; 100 Thle. Toluol löfen bei 16,5° 
31,94 Thle., bei 100° beliebig viel Naphtalin. 

Nach Fritzſche?) bildet das Naphtalin mit Pikrinſäure die Verbindung 
CH; + C,H; (NO,),O, welche aus Aether in goldgelben Nadeln oder mono: 
klinen Prismen vom Schmelzpuntt 149° fryftallifirt und durch kochendes Waſſer 
nur ſchwer zerfegt wird. Mit anderen Nitrokörpern bildet es folgende Ver⸗ 


bindungen: Schmelzpuntt 
mit m-Dinitrobenzol, dide prismatiſche Nadeln . 52 bie 53° 
p -Dinitrobenzol, feine weiße Nadeln . . . 118 bis 119° 


B-Zrinitrophenof, gelbe Nadeln. . . . . 72 big 730 
y-Zrinitrophenol, goldgelbe Nadeln . . . 100° 
Irinitro-o-Krefol, gelblidie Nädelhen . . 106° 
Trinitro-m-Krefol, citronengelbe Nadeln . 126 bis 127° 

1) Zupton (Chem. News 33, 90) bezweifelt die, aber ohne pojitiven Gegen: 
beweis. — *) Nahresber. der Chem. 1857, ©. 456; 1879, ©. 376. — °) Hepp, Ann. 
Chem. Pharm. 215, 357; Henriques, ibid. 215, 321; Gruner, Zeitſchr. f. 
Chem. 1868, ©. 213; Liebermann u. Balm, Ber. d. deutſch. chem. Gei. 8, 
377 u.a. m. 


n Teinitrobengol, ſehr lange weiße Nadeln . . 1520 

„ m-Dinitrotoluol, dide prismatifche Nadeln . 60 bis 619 
„ &-Trinitrotoluol, Nadeln. . . 2 0...97 big 98° 
„ P-Zriniteotoluol, gelblichweiße Nadeln .. 1000 

„ Y-Zrinitrotoluol, feine gelblichweiße Nadeln . 88 bis 990 
» Zrinitroanilin, dide orangegelbe Prismen . . 168 bis 169° 
„ m-Dinitrophenol, gelbe Nadeln . . . . . 213 

” 
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Die Alkalien wirken kaum auf Naphtalin; doch löſen allkaliſche Flüſſig⸗ 
keiten ein wenig davon. Concentrirte Schwefelſäure giebt damit beim Erhitzen 
Sulfoſäuren, und zwar unter 700 meiſt die &»Sulfofäure, bei 1600 faſt nur 
B-Sulfofänre. Dieſes Berhalten ift fehr wichtig, weil die entiprechenden 
Naphtole nur aus ben ihnen entfprechenden Sulfofäuren gemacht werden 
fnnen. Chlor giebt damit jomohl Additions⸗ ald Subjtitutionsproducte; 
Salpeterfäure Nitronaphtalin. 

Die Eonftitntion des Naphtalins ift namentlicd) durd) die Arbeiten von 
Erlenmeyer!) und Gräbe 2) vollftändig aufgeklärt worden, und man nimmt 
allgemein an, daß daflelbe aus zwei mit zwei Kohlenftoffatomen an einander 
Bängenden Benzolkernen beftebe. 

Zur Nachweiſung von Naphtalin in einem Deftillationsproducte behan⸗ 
delt BohL dieſes mit rauchender Salpeterfäure, fett viel Wafler zu, wäfcht die 
unlösfiche Nitroverbindung aus und bringt fie in ein fiedendes Gemiſch von 
1 TH. EinfachSchwefelkalium und 1 TH. Aetlali; bei Spuren von Naphtalin 
entfteht eine prächtig violettblaue Löſung. 


Naphtalindihydrür, Co H;o. 


Entdedt von Berthelot ) ald Product der Einwirkung von concentrirter 
Sodwaflerftofffäure auf Naphtalin; kommt nad) ihm auch fertig gebildet im 
Steintohlentheer vor. 

Es ift eine wenig bewegliche Yliffigkeit von ſtarkem, unangenehmen 
Gerne, welche bei 200 bis 210° fiedet. Sie wird von Brom heftig an- 
gegriffen und Löft fich im der Kälte in rauchender Salpeterfäure auf. 

Nah E. Bamberger und Kodter*) entſpricht das Naphtalindihydrür 
im Wefentlihen dem Aethylen. Seine Formel ift 


0: 
< 7 Sch, 


yon | 
CH 


Es vereinigt fich leicht mit den Elementen der unterchlorigen Säure zu 
dem Chlorhydrin: 
CH, 


* Nch, 

x , 

Ayana 
CH.OH 


von welchem fich ein dem gewöhnlichen Cholin entfprechendes, prachtvoll kry⸗ 
ſtalliſirendes Ammoniumchlorid: 





*) Ann. Chem. Pharm. 137, 346. — ?) Zeitichr. f. Chem. (2) 4, 114.—°) Bull. 
Soc. chim. 1868, 9, 287. — *) Ber. d. deutich. chem. Geſ. 1891, S. 1837. 
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CH, 
CH, 

N!CH, 
CH,0H 
cl 


ableitet. 
Naphtalintetrahydräür, C,oHıs, 


fommt neben dem vorigen in geringer Menge vor und fiedet gegen 190°. 
Seine anderen Eigenschaften ähneln denjenigen des vorigen Körpers. 

Auch Kraemer md Spilter!) konnten den Kohlenwaflerftoff aus Stein- 
fohlentheer iſoliren. Das A-Tetrahydronaphtalin wurde von Bamberger 
und Bordt?) auf fpnthetifchem Wege durch Einwirkung einer fiedenden 
Kupfervitriolöfung auf Tetrahydronaphtylhydrazin als waflerhelles, Leicht 
flüffiges Del von intenfivem Naphtalingerud) erhalten, welches unter einen 
Drude von 708 mm bei 206° ſiedet. Es beſitzt die Conſtitution 


Ä CH; 
Em 
/ 

N Ya, 
CH, 

Das ifomere &-Tetrahydronaphtalin erhielt Baeyer?) als eigenthitmlic 
riechende Ylüffigfeit vom Siebepunfte 205%. 8 bildet feine Pikrinſäure⸗ 
verbindung. 

Naphtalinherahydrür, Ch ſiedet bei 200°. 

Naphtalinoctohydrür, Co His, nad) Terpentinöl riechende ffigei 
vom Siedepunkte 185 bis 190°. 

Raphtalindekahydrur, Co His, riecht nad) Petroleum und ſiedet bei 
173 bis 180°, 

Raphtalindodekahydrur, Cio H2o, gleichfalls nad) Petroleum riechende 
Fluſſigkeit, welche bei 153 bis 158° ſiedet. 

Dieſe letzteren ſind ſämmtlich von Wreden auf ſynthetiſchem Wege 
erhalten worden. 

Kraemer und Böttcher) halten dieſe von Berthelot im Theer ge 
fundenen Körper, welche fie auch im Petroleum gefunden haben, und zu denen 
jedenfalls aud) die von Markownikoff (S. 150 u. f.) im Petroleum nad} 
gewiejenen Körper der Formeln Cii His, CrrHıa, Cıa Hıs 2C. gehören, nicht 

C;,H,—G,H, 
für Naphtalinhydrüre, fondern eher fiir Körper der Formeln: N YA , 


G, H,—0G, H, " 
NY u. ſ. w. In Folge der Ringbildung addiren fie kein Brom, 
GH, 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1896, S.561.— ?) Ibid. 1889, &.681.— ?) Ann. 
Chem. Pharm. 155, 276. — *) Wreden, Ber. d. deutſch. chem. Gel. 16, 786. _ 
) Ibid. 1887, &. 603. 
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geben aber im Folge der Anweſenheit von Acetylengruppen Sulfofäuren. 
Bei der Ueberhitzung gehen fie nicht in Naphtalin zc. über, was gegen ihre 
Natur ald Hydrüre deſſelben ſpricht. 


Methylnaphtaline, Cii Hio- 


Reingrüber) faud ſolche in dem flüſſig bleibenden, zwiſchen 220 und 
2700 übergehenden Theile des Steinkohlentheeröles; aber die beiden iſomeren 
Methylnaphtaline wurden erſt von K. E. Schulze?) getrennt. Sie find mit 
abjolutem Alkohol, Uether, Benzol, Schwefelkohlenſtoff, Eiseifig in allen Ver⸗ 
hältniffen mifchbar. Orydationemittel wirken lebhaft darauf ein und zerſtören 
jie volfländig unter Entwidelung von Kohlenjäure. 

And) G. Wendt?) hat die beiden Ifomeren durch theilweifes Schmelzen 
de8 gefrorenen Gemifches getrennt. Hiergegen wendet H. Widjelhaust) ein, 
daß dabei die Kohlenwaflerftoffe nicht rein erhalten werden, weil auf dieje 
Weiſe das ſtets anweſende Diphenyl nicht entfernt wird. Dies gelingt nur 
durch vorherige Ueberführung in die Pikrinſäureverbindungen. 

aMethylnaphtalin iſt ein farbloſes Oel von aromatiſchem Geruche, 
ſtark lichtbrechend, aber im reinen Zuſtande nicht fluorescirend. Es bleibt bei 
— 18° flüffig und ſiedet bei 240 bis 2430. Specif. Gew. 1,0287 bei 11,60. 
Nach Wiheldans fluorescirt das Del, erjtarrt nicht bei — 36° und befigt 
em fpecif. Gew. von 1,013 bei 19%. Wendt dagegen giebt den Schmelz- 
punkt zu — 22° und das fpecif. Gew. zu 1,005 bei 19% an. Im Siedes 
punfte ſtimmen bie drei Autoren genau überein. 

P-Methylnaphtalin Iryitallifirt in dem Naphtalin etwas ähnlichen 
Schuppen von ziemlich ftechendem Geruch und brennendem Gefhmad; es 
ſchmilzt bei 32,59 und fiedet bei 241 bis 242°, 

Im Einflange mit diefen Angaben von K. E. Schulze ftehen die Beob⸗ 
achtungen von Wendt, während Wichelhaus den Schmelzpunft des B-Methyl- 
napbtalins zu 37 bie 38° angiebt. 

Jedes der beiden Methylnaphtaline bildet mit 2 Mol. Schwefeljäure 
bei gewöhnlicher Temperatur geſchüttelt zwei ifomere Monoſulfoſäuren, bie 
vermöge der verjchiedenen Löslichkeit ihrer Baryum⸗ und Bleiſalze getrennt 
werden fünnen. 

Das gewöhnliche Kreofotöl des Handels, welches hauptſächlich zwiſchen 
200 und 300° übergeht, enthält etwa 6 Proc. an dieſen Dretininapptatinen, 
und zwar eher mehr von dem Pr als von dem & Product. 


Dimetbhylnaphtalin, C,a Hıs. 


Emmert und Reingeuber’) fanden einen Körper von biefer Zuſammen⸗ 
jegung, vom Siedepunfte 262 bis 264°, im Steinfohlenther. Es giebt 


irn Ann. Chem. Pharm. 206, 367. — *) Ber. d. deutih. chem. Bei. 1884, 
— 2) Ibid. 1892, ©. 857. — *) Ibid. 1891, ©. 3918. — °) Ann. Chem. 
Sharm, 211, 268. 
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augenscheinlich verjchiedene Iſomere von diefer Formel, aber bisher konnten fie 
noch nicht getrennt werden. 

Naphtaline mit längerer Seitenfette find bis jegt nur auf ſynthetiſchem 
Wege erhalten worden. Als wahrſcheinlich im Steinfohlentheer vorkommen 
führen wir das &= und B-Phenylnaphtalin an. Erſteres erhielten Möhlau 
und Berger?) als gelbliche Flüffigkeit mit ſchwach blauer Fluorescenz und 
naphtalinartigem Geruche; in der Kälte erftarrt es nicht und fein Siedepuntt 
fiegt bei 324 bis 325°. Ps» Phenylnaphtalin erhielten Zinde und Breuer?) 
wie auch Möhlau und Berger in feinen, glänzenden Blättchen mit ſchwachem 
Geruche nach Diphenylamin und Diphenyl. Mit Waſſerdämpfen ift ber 
Kohlenwafferftoff flüchtig. Schmelzpunft 101 bis 102°. 


Ücenapbten, C,;Hıo- 


Findet fi) in dem zwifchen 270 und 300°, befonders zwilchen 280 und 
290° übergehenden Theile des Steinfohlentheerd, aus welchem es beim Erfalten 
auskryſtalliſirt; es kann durch Umkryſtalliſiren aus leichtem Theeröl oder 
Alkohol, oder durch vorſichtiges Sublimiren gereinigt werben). Es ſchmilzt 
bei 95° nnd fiedet bei 277,5°. Aus Allohol Eryftallifirt, bildet e& lange, farb: 
loſe, glänzende Nadeln, aus ſchwerem Qiheeröl fcheidet es ſich in harten, 
brüchigen Kryſtallen ab. Sein Geruch ähnelt dem des Naphtalins. Es if 
wenig löslich in kaltem, leicht in kochendem Alkohol. Brom greift es leicht 
an, concentrirte Schwefelfäure löft e8 unter Bildung einer Sulfofäure, deren 
Salze ſämmtlich Leicht löslich find; concentrirte Salpeterfäure nitrirt es. 
Seine Conftitution ift: 

| | 


ce oc 
CH, uc/Ne/NchH 


Ge | „= 
3 


| 
Ho, N y CH 
CH CH 


Acenaphtenhydrür, Ca Hıs, 


fol nad) Berthelot neben dem vorigen im Theer vortommen; es ſiedet 
bei 260°, 

Acenaphtentetrahydrür, C,aHıs, erhielten Bamberger umd 
Kodtert) ſynthetiſch als farbloſe, zähe Flüſſigkeit vom Siedepunkte 249,5°. 
Das Perhydrür, Cie Han, ſiedet bei 235 bis 2360 und wurde von Lieber— 
mann und Spiegel?) auf ſynthetiſchem Wege”als Flüffigkeit von auffal- 
lendem, füßlichem Modergeruch erhalten. 


1) Ber. d. deutich. em. Gej. 1893, ©. 1199. — *) Ann. Chem. Pharm. 226, 
23; Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 11, 1403. — °?) Berthelot, Ann. chim. phys. [4] 
12, 226. — *) Ber. d. deutih. dem. Gel. 20, 3073. — >) Ibid. 22, 779. 
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Diphenyl, Ci⸗ H,o- 


Entdedt von Fittig 18621) und damals als „Phenyl“ bezeichnet. Findet 
fi) in der bei 220.6i8 270° übergehenden Fraction des Steintohlentheers ?). 
Es ſchmilzt bei 70,5° und fiebet bei 254%. In Alkohol und Aether ift es 
(äh und Aryftallifirt daraus in großen, farblofen Blättern. Brom, Scwefel- 
ſäure, Salpeterfäure wirfen darauf unter Bildung entfprechender ‘Derivate. 
Seine rationelle Formel tft unzweifelhaft: 


C,H; AN 
| oder | ) 
CH, N 


Sluoren, C.Hr- 


Syn. Diphenylenmethan. Bon Berthelot) aus dem Steinkohlentheer, 
von Gräbe, Fittig und Anderen ſynthetiſch auf verfchiedenen Wegen dar⸗ 
geftellt; genauer unterfucht von Barbier*),. Es wird aus dem über 290° 
bis etwa 3509 fiedenden Antheile des Theers nad) Abjcheidbung von Anthracen 
und Naphtalin durch fractionirte Deftilation erhalten; der zwifchen 295 und 
3100 fiedende Antheil wird durch wiederholtes Umfryftallifiren aus Alkohol zc. 
gereinigt. Farbloſe, blätterige Kryftalle mit violetter Fluorescenz, wenig 
löslich in kaltem, leicht Löslich in heißem Alkohol, ferner in Aether, Benzol, 
Schwefelkohlenſtoff. Schmilzt bei 113°, fiedet bei 295°, verflüchtigt ſich aber 
ſchon mit Waſſerdämpfen. Brom und Salpeterfäure geben damit Derivate. 


C;H, 
Seine rationelle Formel ift | o H. 
C,H, 
Es giebt eine Reihe von Ifomeren diefer Formel), welche wahrfchein- 
lich zum Theil im Theer enthalten find. 
y:Diphenylenmethan, perlglänzende Blättchen oder prismatifche 
Radeln vom Schmelzpunkte 118% und dem Siebepunfte 295°, fcheint nad 
Hodglinfon und Mathews) aud) im Steinkohlentheer vorzulommen. 
Hydrüre7) des Fluorens find im Steintohlentheer noch nicht beobachtet 
worden. Man kennt Ä 
Fluorenoctohydrär, Cs Hjs, flüſſig; Siedepunft 272 bis 275°. 
Sluorendelahydrär, Cs H,«, flüſſig, von ſchwach violetter Fluorescenz, 


!) Ann. Chem. Bharm. 121, 361. — *) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1875, S. 22. 
Vergl. auch K. E. Schulze (ibid. 1885, S.1208), nach welhem wahrſcheinlich auch 
höhere Homologe (Meihylpiphenylamin) vorhanden find. — 2) Compt. rend. 65, 465. 
-9 Tbid. 77, 442; 79, 1151.—°) Bergl. bei. Earnelley, Journ. Chem. Soc. 
Nov. 1880, p. 701; ferner Lunge und Steinfauler, Ber. d. deutih. chem. Gei. 
1880, ©. 1656. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, I, p. 163. — 7) &uye, Bull. 
Fr chim. [3] 4, 266; Liebermann u. Spiegel, Ber. d. deutih. chem. Gel. 

‚ 779. 
tunge-Röhler, Eteintoblentbeer. 12 
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nad) Diphenylmethan riechend, Siedepunft 254 bis 255%. Erſtarrt bei 
— 739 zu einer weißen Kryſtallmaſſe. 

Fluorenperhydrür, Ois Has, fiedet bei 230°. 

Mit Cyclopentadien und Inden bildet das Fluoren ‚eine natürliche Reihe: 


C,H,—G;H, G H,—C; H, C,H,—C; H, 
NY NY NY 
CH; CH, CH, 
Cyelopentadien Inden Sluoren. 


Anthracen, C,,Hıo- 


Entdeft von Dumas und Xaurent 1832 und als Paranaphtalin 
befchrieben; genauer unterfucht von Fritzſche 1857, welcher es zuerit im 
Steinkohlentheer auffand. Beftätigt wurde dies durch die große Unterfuchung 
von Anderjon (1862); derfelbe ftellte auch die richtige Formel des Anthracens 
feſt. Synthetiſch zuerft erhalten von Limpricht 1866 1) aus Benzhylchlorid, 
von Berthelot in demjelben Jahre auf pyrogenetifchhem Wege aus einfacheren 
Kohlenwaflerftoffen. Epochemachend ift in feiner Geſchichte die Entbedung 
von Gräbe und Liebermann (1868), daß es aus dem Alizarin durch 
Reduction mit Zinkſtaub entfteht, und daß man aus ihm Alizarin ſynthetiſch 
darftellen könne. Sie ftellten auch die Structurformel des Anthracens feft, 
gaben ihm übrigens anfangs die jegt allgemein dem Phenanthren zugefchriebene 
Formel. Jetzt wird ausnahmslos dem Anthracen folgende Formel gegeben: 


CH 
N 
ax | 70Hu 


db. 5. zwei Benzolkerne, welche buch zwei noch einmal unter einander ver- 
bundene Kohlenftoffatome verfettet find. Auch daß beide Bindeſtellen in der 
DOrthoftellung zu den Benzolkernen ftehen, ift jet ficher erwiefen. 

Wichtig für die Conftitution des Anthracens ift feine Syntheſe aus 
Toluolftgrol, welhe Kraemer und Spilfer?) gelungen ift. Leitet man bie 
Dämpfe des Toluolſtyrols durch ein zur dunkeln Rothgluth erhigtes Rohr, jo 
bildet fich unter Abfpaltung von Waflerftoff und Methan glatt Anthracen: 


CN 
G;H,—CH—CH,—C,H, = HB; + CH, + CH, | ya 


NCH 
CH, 


Auf ſynthetiſchem Wege wurde das Anthracen ferner erhalten von Behr 
und vanDorp?), Perkin und Hodgfinfon®), Baternd und Fileti?), 


— 


1) Ann. Chem. Pharm. 139, 308. — ?) Ber. d. deutich. dem. Gel. 18%, 
.&. 3169 u. 3269; Zeitſchr. f. ang. Chem. 1890, ©. 732. — ?) Ber. d. deutich. chem. Bei. 
1874, ©.578 u. 753; 1875, &.17. — *) Journ. Chem. Soc. 37, 726. — °) Ber. 
d. deutich. dem. Geſ. 1874, S.1202. 
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2. Jadfon und I. F. White), Anſchütz und Elsbacher 2), ſowie 
Delaire). 

Anthracen bildet ſich in vielen Fällen, wenn organifche Subftangen großer 
Hige ausgeſetzt werben, nicht nur bei ber trodenen Deftillation von Stein- 
toblen, fondern aud) beim Durchleiten der Dämpfe von Petroleum, Braun- 
fohlentheer, Holztheer, Benzol, Terpentindl 2c. durd) glühende Röhren. 

Seine Bildung ans anderen Sohlenwaflerftoffen erhellt unter Anderem 
aus folgenden Gleichungen: 

CH; + GH; = C,H + 4H 
Benzol Styrol 

2C,H; = Ci. Hio + 6H 

Toluol 

Cio H.- 20H; = C,H, + 2H. 
Naphtalin Acetylen 

Köhler) fand in einem zufälligerweiſe (durch eine heftige Reaction 
beim Weberhigen der höher fiedenden Fractionen von roher Carbolfäure) ge- 
bildeten Producte Anthracen, obwohl jenes Product aus einem „Leichtöl* 
erhalten worden war und kaum irgend welche Subſtanzen enthalten fonnte, 
welche durch bloße Abfpaltung von Waſſer Anthracen geben würden. Er 
hält dies für eine Betätigung von K. E. Schulze’8 Theorie der Bildung 
der Theer» Koblenwaflerftoffe ans Phenolen, und zugleich der Anficht, daß das 
Iheer-Anthracen größtentheild während bes Deftillationsprocefies jelbft entfteht. 
Rad) der erwähnten glatten Syntheſe des Anthracens aus Toluolftyrol wird man 
diefe Anficht allerdings kaum aufrecht erhalten können, beſonders da bei ber 
Deitillation des Theers die zu biefer Umwandlung erforderliche Temperatur 
keineswegs erreicht wird. Die von Köhler beobachtete Bildung von Anthracen 
ans hochſiedenden Antheilen einer aus Leichtöl gewonnenen Carbolſäure ift von 
Zmerzlikar ) als Irrthum bezeichnet worden; er vermuthet, daß berfelbe bie 
von ihm entdeckten und von Schwarz unterfuchten Pyrokreſole (ſ. weiter unten) 
in Händen gehabt habe. Dem fteht aber gegenüber, daß Köhler fein Product 
analyfirt und nach Luck's Methode einen Gehalt von 35 Proc, Anthracen con⸗ 
Hatirt hat. Andererfeits ift auch nicht wohl anzunehmen, daß Pyrokreſol bei der 
Impdation mit Chromfäure Anthradjinon liefert. Zmerzlikar ftellt Verſuche 
hierüber in Ausſicht, über die indeffen bislang nichts befannt geworden ift. 

Die Bildung von Anthracen durd) Ueberhigen von Rohphenol erflärt 
Batfon Smith‘) durch Einwirkung von 2 Mol. OsKrefol auf 1 Mol. 
Phenol nad) folgender Formel: 

CH, H,C CH 
u Di + CH,:0H = Ga) JH 


+ GH; + 3H,0. 


!) Am. chem. Journ. 2, 283. — *) Ber. d. deutich. chem. Geſ. 1883, ©. 628. 

— ?) Ibid. 1895, Ref., ©. 148. — *) Ibid. 1885, S.859. — °) Zeitſchr. f. angem. 

Chem 1895, S. 468. — °) Journ. Soc. Chem. Ind. 1890, p. 446; Wagner: 
ficher’8 Jahresber. 1890, ©. 10. 
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Anthracen ift auch in jener fettigen Subftanz, dem „Stupp“, gefunden 
worden, welche ſich bei der Deftillation des Quedfilbers aus feinen Erzen 
bildet (G. Goldfhmidt und M. v. Schmidt). 

Seine Gewinnung aus den höchit- fiedenden Antheilen des Steintohlen- 
theers, jowie die Analyje des Rohanthracens, wird im fiebenten Capitel aus 
führlich befchrieben werden. Die Gewinnung von chemifch-reinem Anthracen 
(welches keine Handelswaare bildet) it feine leichte Aufgabe, wenn nicht über 
Aetzkali deſtillirtes Rohanthracen zur Verfügung fteht. Aus diefen kann man 
allerdings durch) einmaliges Wachen mit Schwefellohlenftoff und mehrmaliges 
Umkryſtalliſiren aus BPetroläther und Benzol prachtvoll weiße Blättchen mit 
blauer Fluorescenz erhalten. Diefe aus gewöhnlichem Rohanthracen dar⸗ 
zuftellen,, ift jedoch fehr fchwierig. Am beften fublimirt man das Anthracen 
bei möglichſt niedriger Temperatur und wäſcht mit Aether, um die anhängenden 
gelben Farbſtoffe zu löſen; oder man kann e8 in Benzol löfen und durch directes 
Sonnenlicht bleichen, in welchem Falle e8 jedoch immer etwa® Para-Anthracen 
enthält. Am ficherften erhält man chemiſch reines Anthracen durd) Reduction 
feiner Derivate mit Zinkſtaub 1). 

Das Anthracen erfcheint im reinen Zuftande in glänzendweißen Kryftall- 
blätthen (klinorhombiſche Prismen) mit violetter Fluorescenz. Es ſchmilzt 
bei 210° (Fritzſche, Berthelot) oder 2130 (Gräbe und Tiebermann), 
Nah) U. Reiſſert?) ſchmilzt das Anthracen im Capillarrohre bei 216,55°. 
Unter normalem Drude beginnt es bei diefer Temperatur zu fublimiren; im 
Vacuum des Kathodenlichtes jublimirt e8 nad Krafft und Weylandt?) 
bereit bei 103 bi8 104°. Um 360° (jedenfalls etwas jpäter als Bhenanthren) 
fiedet e8 und giebt ein gelbweißes, Iryftallinifches Deftillat; ein nicht unerheb- 
licher Theil zerſetzt fich dabei. 

Reines Anthracen ift unlöslicd in Waſſer, wenig löslich in Alkohol, befier 
in Aether, Benzol und flüchtigen Delen. Siedender Alkohol und befonders die 
leichten Steinkohlentheeröle löſen e8 leichter. Leber feine Tößlichkeitöverhält- 
nifle eriftiven genauere Angaben von Geffertt), wonach in der Kälte Löfen: 


100 Thle. Altohl . . . . . 0,6 Thle. Anthracen, 
100 „ Benol. . ». 2.0.09, n 
100 „  Schwefelfohlenftoff . . 1,7 


Nah Bersmann’) löfen bei 15°: 
100 Thle. Alkohol, fpecif. Gew. 0,800, 0,591 Thle. Anthracen, 


” N 


100 „ n n n 0,825, 0,574 „ n 
100 „ n " ».0,830, 0491 „ n 
100 „ , "n.0835, 0475 „ n 
100 „ , » nr. 0,840, 0460 „ n 
100 „ n » n.0,850, 0423 „ n 


1) Auerbad, Das Anthracen. 2. Aufl, S.12. —?) Ber. d. deutich. chem. Bei. 
1890, Bd. II., S.2245. — °) Ibid. 1896, S. 2240. — *) Dingl. polyt. Journ. 196, 
543. — °) Chem. News 30, 204 (jein Anthracen war vermuthlich nicht rein). 
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100 Thle. Hetber . . . . . 1,175 Thle. Anthracen, 
100 „ Chloroform . . 1736 „ 


n 
100 „ Schwefetotenof . 1478 „ „ 
100 „ Eiseſſig. . . . 0,444 „ n 
100 „ Benol. . 2». ..0661 „ n 
100 „ Petroleum . . . . 0,394 „ n 


Nah G. v. Bechi (a. a. DO.) löſen: 


100 Zhfe. abjoluter Alkohol bei 16° 0,076, beim Siedep. 0,83 Thle. Anthracen 
100 „ Zolml . . . „ 16,5% 0,92, bei 1000 12,94 „ n 


Seine Löſung in Benzol dem Sonnenlichte ausgeſetzt, ſetzt bald Kryſtalle 
von Paranthracen ab, welches den Einwirkungen der Löſungsmittel und 
eoncentrirter Säuren wiberfteht und bei 244° ſchmilzt, wobei es wieder in 
Anthracen übergeht. Gewöhnliche Schwefelfäure Löft Anthracen bei gelindem 
Erwärmen mit grünlicher Farbe ohne Veränderung auf; bei ftärkerer Erhigung 
bilden fi) Sulfofäuren. Rauchende Schwefelfäure greift es äußerft heftig an. 
Impdationsmittel verwandeln es in Anthrachinon, Reductionsmittel in waſſer⸗ 
ſtoffreichere Kohlenwaſſerſtoffe. Salpeterfäure giebt damit feinen Nitroförper. 
Mit Pitrinfänre zufammen in Benzol aufgelöft, giebt es rubinrothe Kryſtalle, 
welche bei 170° ſchmelzen und durch Alkohol zerfegt werden. Mit Dinitro- 
anthrachinon (Fritz ſche's Reagens) giebt es glänzende, thomboidale, violettrothe 
Tafeln; wenn es ein wenig verunreinigt iſt, ſind die Tafeln blau, bei mehr 
Verunreinigungen hört die Reaction ganz auf !). 

Die Berbrennungswärme des Anthracend beträgt nad) Stohbmann, 
Kleber md Zangbein 2), auf ein Formelgewicht bei conftantem Drud bezogen, 
1694,3 Sal. Mit Benzol und Naphtalin bildet e8 eine natürliche Reihe: 


CH CH CH 
Ga) 20 H, GEL | „70 H; F u Di 


Benzol Rapbtalin Anthracen. 


Anthracendihydrür, Oi. His-. 


Dargeſtellt von Gräbe und Liebermann?) Soll im Theer ſchon 
fertig gebildet vorkommen. Es kryſtalliſirt in farbloſen, dem Naphtalin ähn⸗ 
lichen Tafeln, ſchmilzt bei 1060, beginnt bei derſelben Temperatur zu ſublimiren 
und deftillirt bei 305° ohne Zerſetzung. Es verflüchtigt ſich ſchon mit Waſſer, 
bezw. mit Alkoholdämpfen. Es beſitzt einen eigenthümlichen Geruch, welcher 
beſonders bei erhöhter Temperatur hervortritt. In Waſſer iſt es unlöslich, 
leicht löslich in Alkohol, Aether und Benzol. Im feſten Zuſtande zeigt es 
feine Fluorescenz, aber die Löſungen fluoresciren blau. Mit Pikrinſäure giebt 
es nicht, wie dad Anthracen, eine Verbindung. 





Bu grisias, Seiticr. f. Chem. [2] 3, 289. — *) Journ. f. prakt. Chem. 40 
— 2) Ber. d. deutjh. chem. Sei. 1868, ©. 187. 
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Anthracenherahydrür, CuHıs, 


entfteht ähnlich wie das vorige. Es ſchmilzt bei 63° und fiedet bei 290°; 
feine äußere Form und Xöslichkeitsverhältniffe find ganz ähnlich denen des 
Dihydrürs. Ein Tetrahydrlir, welches man früher annahm, kennt man nod) 
nicht. 


Anthracenperhybrür, CialBa., 


entfteht nach Luca 8!) durch Reduction von Anthracen mit rothem Phosphor 
und Sodwaflerftofffäure bei 250%. Es bildet farbloje Blättchen vom Schmel;- 
punkte 88° und fiedet bei etwa 270°. Seine Conftitution ift: 


BR DB DB 
H 





HR 5 B 


Paranthracen, Oz; Han, 


fommt als ſolches im Steinkohlentheer nicht vor und entfteht durch Einwirkung 
des Sonnenlichtes auf Löfungen von Anthracen. Nah K. EIb8?) darf es 
als erwiefen gelten, daß es ſich aus 2 Mol. Anthracen zuſammenſchweißt. 
Diefe Anficht wird von Orndorff und Cameron) betätigt. Es ſchmilzt 
nicht ganz fcharf bei 272 bis 27409 unter völliger Umwandlung in Anthracen; 
diefelbe Umwandlung zeigt e8 beim Kochen einer Löfung in Naphtalin oder 
beim Erhigen einer Löfung in Diphenylamin auf 260%. Das Baranthracen 
(Dianthracen) Löft fi in Kohlenwaflerftoffen und auch in Wethylenbromid, 
Pyridin, Anifol und Bhenetol, und zwar löſen 100 Thle. der fiedenden 
Ylüffigfeit : 


Hetdylenbromd . - . 2» 2.2. 0,2273 
Pıridin . » 2 2 22 1,106 
Anlol. . 2 2 1446 
Phenetol . . > 2 1550 


Theile Paranthracen. 

Das Paranthracen Eryftallifirt im rhombiſchen Syfteme, @:b: c = 0,6762 
:1:1,5731. Gill Hält es nicht für ausgefchloffen, daß die Kryſtalle durd) 
fubmitroflopifche Zmillingsverwahfung aus den monollinen Kruftallen des 
Unthracens entftanden find. 


ı) Ber. d. deutich. dem. Bei. 1888, S. 2511. — *) Yourn. |. praft. Chem. 
44, 467. — °) Am. Chem. Journ. 17, 658. 
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Monomethylanthracen, Oi, His = CuH5,.CH,. 


Entdeckt 1874 von Weiler!) und feitdem vielfach unterſucht; kommt im 
Theer nur in Heiner Menge vor). Kryftallifirt aus warmem Alkohol in 
dünnen, fehr glänzenden, hellgelben Blättern; Schmelzpunkt 200° (Weiler, 
difher) oder 208 bis 210° (Wachendorff und Zinde); es fublimirt in 
grünfichen Blättchen und fiedet über 360°. Unlsslich in Waſſer, wenig löslich 
in Altohol, Aether, Eiseffig, leicht löslich in Chloroform, Schwefelfohlenftoff 
und Benzol. Salpeterfäure und Schwefeljäure löſen e8 langſam bei gewöhn- 
fiher Temperatur, fchneller beim Erwärmen. Pilrinfäure giebt damit eine 
ganz Ähnliche Verbindung wie mit Anthracen. Laurent gab feinem „Para- 
naphtalin“ dieſelbe Yormel (Ci; Hıs), doc da er jedenfall feinen reinen 
Körper vor fich hatte, fo ift darauf fein Gewicht zu legen. 

Methylanthracen erhielten Kraemer und Spilker?) durch Ueberhigen 
der Dämpfe von m-Xylolftyrol nad) folgender Gleichung: 


GH, —CH—CH,— C,H, — CH, — HB, + CH, 


CH, CH | 
+ — ⸗ H,. CH,. 


Dimethylanthracen, C,H = CH; .(CH;),, 


ft von van Dorp 18724) ſynthetiſch erhalten, aber bis jet noch nicht im 
Steintohlentheer direct nachgewiefen worden. Aehnlich dem vorigen, Schmelz. 
pınft 224 bis 225°, 

Kraemer und Spilker erhielten diefen Kohlenwaflerftoff auf gleichem 
Wege, wie den vorigen aus Pfendocumolftyrol: 


GH,—CH—CH—C,H, (CH3); = H, + CH, 


CH, | yeR 
+ GAS. %Hı (CH3).- 


Diefe Synthefe macht e8 zur Gewißheit, daß auch das Dimethylanthracen 
im Steinfohlentheer vorfommt. Die Methylanthracene find geflirchtete Ber 
gleiter des Rohanthracens, da fie bem daraus Hergeftellten Alizarin Gelbftich 
ertheilen. 


Phenanthren, Ci. H,«. 


Dieſes Iſomere des Anthracens wurde gleichzeitig von Gräbe>5) und von 
Hittig und Oſtermeyer) entdedt. Es findet ſich in der letzten Fraction 
der Steintohlentheerdle als fteter Begleiter des Anthracens, und macht einen 


i) Ber. d. deutſch. dem. Bel. 1874, S. 1185. — 5 Japp u. Schulg, Ibid. 
1877, ©. 1049. — °) Ibid. 1890, ©. 3169 u. 3369. — *) Ann. Chem. 169, 207. 
— °) Ber. d. deutſch. chem. Gef. 1873, ©. 861. — °) Ann. Chem. 146, 861. 
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bedeutenden Beftandtheil des Rohanthracens aus. Man erhält e8 aus dem 
Rohproduct durch viele fractionirte Kryftallifationen mit Alkohol, in dem es 
leichter löslich iſt als das Anthracen; auch wird es als Nebenprobuct bei der 
Reinigung des letteren in den Fabriken gewonnen; am leichteften aus rohem 
Anthrachinon durd) Ausziehen mit Alkohol und Umkfryftallifiren. Am beften 
entfernt man vorher die Phenole und das Acridin durd) Behandlung mit 
Natronlauge und Schwefelfäunre. Auch den niedrigeren Siedepunft kann man 
zu feiner vorläufigen Trennung vom Anthracen benugen; fein viel niedrigerer 
Schmelzpunkt geftattet e8 leicht, ich von feiner Reinheit zu überzeugen. 

Phenanthren kryftallifirt aus Alkohol, wenn rein, in völlig farblofen Blätt- 
chen mit fehr ſchwacher blauer Fluorescenz. Es fchmilzt bei 99 bis 100°, ſiedet 
gegen 340° [nad Kraemer!) bei 320 bis 322°] und fublimirt in Blättern, 
jchwieriger als Anthracen. Es löft fich bei 13,50% in 48 bis 50 Thln. Allohol, 
leicht im Heifem Alkohol, dann in Aether, Benzol, Eiseſſig und Schwefellohlen- 
ftoff. Mit Pikrinſäure in alkoholischer Köfung giebt es gelbrothe Nadeln, die 
bei 143 bis 145° fchmelzen und in heißem Alkohol leicht ohne Zerſetzung löslich 
find. Salpeterfäure löft e8 unter Bildung von Nitrophenanthren, Schwefel: 
ſäure bei 100° unter Bildung einer Sulfofäure. 


Nach genaueren Beftimmungen von ©. v. Bechi (I. c.) löſen 


100 Thle. abfoluter Alkohol bei 16° 2,62 Thle., bei 78° 10,08 Thle. Phenanthren, 
100 „ Toluol bei 16,50 33,02 Thle., bei 100° in allen Verhältniſſen. 


C,H, —CH 
Die Structurformel des Phenanthrens wird jegt allgemein — | | 
GH—CH 


aufgefaßt, jo daß es ein Diphenylderivat if. Dieſe Anſchauung wird beftätigt 
durch die von Kraemer und Spilker enthedte Bildung bes Phenanthrens 
beim Leiten der Dämpfe von Benzol und Cumaron (f. bei diefem) durch ein 
glühendes Rohr, jowie durch eine von R. Pihorr?) ausgeführte Synthefe des 
Phenanthrens aus = Phenylorthodiagogimmtfänre, welche beim Schütteln mit 
Kupferpulver in fchwefelfaurer Löſung nahezu quantitativ in B=Phenanthren- 
carbonfäure unter Abjpaltung von Stidftoff und Wafler übergeführt wird: 


YR 00. on ‚OH 


yon) | 
| X 


+N, + H,0. 


\ 


Bei der Deftillation mit Kalk geht die Carbonfäure unter Eliminirung von 
Kohlenfäure in Phenanthren über. Diefe Syntheje ift um fo wichtiger, weil 
fie ohme jede pyrogene Reaction durchgeführt, alſo vollkommen einwandefrei ift. 


I) Freundl. Brivatmittd. an Qunge. — *) Ber. d. deutſch. chem. Gef. 1896, 
496. 
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Der ſynthetiſche Aufbau des Phenanthrens aus Naphtalin durch eine Reihe 
durchſichtiger Reactionen iſt ferner P. Rabe!) gelungen und zwar auf dem 
nachſtehend angedenteten Wege: Naphtalin > &-Naphtaliniulfofänre =— a» 
Naphtonitril m a-Naphtosfäure + 11 Dihydrosu-Naphtoefäure m 1: 3* 
Difeto-octobydrophenanthren »— Phenanihren. Fur die Beziehung des Phen- 
anthrens zum Naphtalin ift diefe Syntheſe von Bedeutung. 

Das Phenanthren entfteht gleichzeitig neben Anthracen bei faft allen, bei 
diefem erwähnten pyrogenen Zerjegungen, und findet ſich auch im Stuppfett 2). 
Auf ſynthetiſchem Wege erhielten e8 auch Jackſon und White?) durch Ein» 
wirtung von Natrium auf o-Brombenzylbromid. Früher als werthlojes Neben- 
probnet zur Fabrikation von Ruß verwendet, fcheint es neuerdings in ber 
Jarbeninduftrie an Bedentung zu gewinnen. Bu feiner Darftellung bebient 
man fich des Rohanthracens oder befier der fogenannten Anthracenrüditände, 
welche man beftillirt und den zwiſchen 339 bis 342° (oder 320 bis 350°) 
übergehenden Theil aus Alkohol umkryſtalliſirt; die erften Kryftalle beftehen aus 
reinem Anthracen, während aus der Mutterlauge nad) zweimaligem Umkryſtalli⸗ 
firen reines Phenanthren erhalten wird. Man kann fich zur Reinigung des 
Phenanthrens and) bes Pikrats bedienen. 


Phenanthgrenhydrüre 


find zwar bislang aus dem Steinkohlentheer noch nicht abgejchieden worden, 
fommen aber jedenfalls darin vor. 


Phenanthrentetrahydrür, C,4Hıs, erhielt Gräbet) durch Reduction 
von Phenanthren mit vothem Phosphor und Yodwaflerftofffäure als farbloſe 
Flüffigkeit vom Siedepunkte 300 bis 304°, die in einer Kältemiſchung erftarrt; 
der Schmelgpunft ber erftarrten Maſſe liegt bei 0°. 

Phenanthrenoctohydrür, Cs FHis, entfteht neben dem vorigen. 

Bhenanthrenperhydrür, Cs Ha., von Liebermann und Spiegel) 


erhalten, ſiedet bei 270 bi8 275°, erftarrt in der Kältemiſchung und fchmilzt 
bet — 39. 


Pfeudbophenanthren, C,sHıs- 


Schmelzpunkt 115%, Iſt von Zeidler 6) in dem in Eiffigäther löslichen 
heile des Rohanthracens aufgefunden worden, zugleich mit 


Spynanthren, C,,Hıo- 


(Schmeßpuntt 189 bis 1959.) Näheres über diefe beiden Körper ift noch 
nicht befannt; der legtere ift vermuthlic, ibentifch mit Methylanthracen. 


!) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1898, ©. 1896. — *) Oſtermayer, ibid. 7, 
1089. — ?) Jahresber. der Chemie 1880, S. 462; 1882, ©. 432. — *) Ann. 16%, 
131; Ber. d. deutſch. em. Gel. 8, 1056; Bamberger und Xodter, ibid. 20, 
Ri. ©. 171. — °) Ibid. 1889, S. 779. — °) Wiener Anzeigen 1877, ©. 1864; 
Chem. Centralbl. 1877, ©. 566. 
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Sluoranthen, C,H. 


Syn. Idryl. Entdedt im Steinfohlentheer 1877 von Fittig und Geb» 
bardt!). Steht wahrſcheinlich in demfelben Verhältniß zum Fluoren (Ois Hio) 
wie Bhenanthren (C,, Hıo) zum Diphenyl (C2H,0). Es findet ſich neben Poren 
in den höchſt fiedenden Antheilen des Theerd und läßt fi von Pyren nur durch 
viele Kryftallifationen, am beften der Pikrinfäureverbindungen, aus Alkohol 
trennen. Es kryſtalliſirt aus verdünnter alloholifcher Löfung in breiten, glänzen- 
ben, großen Tafeln, aus concentrirter Löſung in dünnen Nadeln. Schmelzpunkt 
109°; darüber fublimirt es. Schwer löslich in altem Alkohol, Leicht in Aether, 
Chloroform, Benzol, Schwefelkohlenftoff, Eiseffig und fiedendem Alkohol; in 
concentrirter Schwefelfiure beim ſchwächeren Erwärmen mit grünlichblauer, bei 
fteigender Temperatur mit blauer und zulegt mit brauner Farbe. Mit Salpeter: 
fäure giebt e8 ein Trinitroproduct; mit Pilrinfäure in alloholifcher Löſung röth- 
fichgelbe Nadeln, welche bei 1830 fchmelzen und beim Kochen mit Wafjer oder 
Uebergießen mit Ammoniak wieder zerfegt werden. 


Poren, Cis Hio. 


Entdeckt im Steinkohlentheer von Laurent 1837; doch iſt vermuthlich ſein 
Poren noch ein Gemenge verſchiedener Körper geweſen, während Gräbe 1870?) 
dieſen Körper rein dargeſtellt hat. Man zieht die Höher als das Anthracen fie 
denden Deftillate mit Schmefeltoblenftoff aus, verdampft das Filtrat zur Trodne, 
löſt den Rüdftand in Alkohol und bringt darin mit alfoholifcher Pifrinfänre 
(öfung einen Niederfchlag hervor, den man mehrmals aus Alkohol umkryftallifirt 
und dann durch Ammoniak zerfegt. Das ausgeſchiedene Pyren wird ans Al⸗ 
tohol umkryſtalliſirt. Farblofe Lamellen, bei 1480 fchmelzend, fchwer fublimirend 
und erheblich über 360° fiedend. Wenig löslich in kaltem Alkohol, Leicht iu 
Scwefeltohlenftoff, Aether, Benzol und heißem Alkohol. Nach ©. v. Bed 
(1. ec.) löſen 


100 Thle. abfofuter Altohol bei 160 1,37, bei 78° 3,08 Thle. Byren, 
100 „ Xoluol „ 18° 16,54, „ 100° ſehr viel Pyren. 


Giebt mit Salpeterfäure Nitroproducte. Sein Pikrat bildet lange, rothe Nadeln 
vom Schmelzpunft 2220, welche von fiedendem Wafler nur langſam, von Alfalien 
fofort zerjegt werden. Gräbe ficht e8 für Phenylen-Naphtalin, C.o He (Ce H.), 
an; man kann e8 auch als ein Diphenylderivat anfehen, in dem die beiden Benzol- 
CH—C,H,—CH 
ferne noch einmal durch zwei CH» Gruppen verfettet find: || | | - 
Bamberger und Philipp (Berichte 1887, ©. 365) halten es fir eine 
Berbindung eines Naphtalinternes mit zwei Benzolfernen. 


I) Ber. d. deutſch. dem. Bei. 1878, S. 2141; Ann. Chem. Pharm. 191, 295. — 
2) Ann. Chem. Pharm. 158, 285. 
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Chryfen, C,H. 


Entdedt von Robiquet und Colin 1817 bet der Deſtillation des Bern⸗ 
ſteins, 1837 von Laurent im Steinkohlentheer; dann von vielen anderen Che⸗ 
milern unterfucht. Man erhält e8 in größeren Mengen, wenn man das Ped) 
bi8 zum Koks deftillirt, in Miſchung mit Pyren als gelbe, zähe bis pulverige 
Maſſe. Beim Ausziehen derjelben mit Schwefeltohlenftoff bleibt es zurück und 
wird aus heißem Eiseſſig oder fchwerem Theeröl umkryſtalliſirt. Letzteres und 
Zerpentinöl find überhaupt feine beiten Löfungsmittel, während kalter Schwefel- 
tohlenftofft nur Spuren löft. 

Nah ©. v. Bei löſen 

100 Thle. abfolnter Alkohol bei 16° 0,097, bei 78° 0,17 Thle. Chryfen, 
100 „ Toluol „ 18° 0,24, „ 1000 5,39 „ n 


Es bildet lockere, glänzend gelbe Kryſtallſchüppchen (Hhombenoctaeder mit 
gerader Enbfläche), deren Farbe jedoch nur auf einer hartnädig anhaftenden 
Beimengung eines fremben Körpers (Chrufogen) beruht. Schmelzpunft 250°; 
ſublimirt ähnlich wie Anthracen; es fiedet bei 436°, aber nur unter theilweifer 
Zerfegung. Giebt mit Pikrinſäure und Binitroanthrachinon Doppelverbindungen. 
In concentrirter Schwefeljäure löſt e8 fich beim Erwärmen mit violetter Farbe; 
Salpeterfänre giebt Nitroproducte. Man bemerkte, daß es ein Glied in der flets 
um C,H, wachſenden Reihe: Benzol-Naphtalin «Phenanthren= Chryfen- (Picen) 

GH —CH 
it; man fann es ale | | auffaſſen. 
10 

An der Richtigkeit diefer Formel ift nicht mehr zu zweifeln, feit es Krae⸗ 
mer und Spilker gelungen ift, das Chryfen durch Ueberhiten der gemischten 
Dämpfe von Naphtalin und Cumaron (f. diefes) glatt barzuftellen. Das 
Chryfen ift von n Deibe und Bungener?!) auf ſynthetiſchem Wege dargeftellt 


Ce 
und als | u harakterifirt worden. Bamberger und Chattaway?) 


zeigten durch han des Chryjenmolefiils, daß es fi) vom A» Phenylnaphtalin 
B-CoHks— 
ableitet und feine Formel daher | || ift 
C,H, —CH 


Chryſenhydrüre. 


Die Anweſenheit verſchiedener Hydrüre des Chryſens in gewiſſen Antheilen 
des Steinkohlen⸗ und Braunkohlentheers, namentlich ſolchen, welche beim Ueber⸗ 
higen viel Chryſen liefern, halten Liebermann und Spiegel) für ſehr 
wahrſcheinlich. Durch Reduction von Theerchryſen mit amorphem Phosphor 
und Jodwaſſerſtoffſäure erhielten diefelben 





1) Ber. d. benti, chem. Gef. 1879, S. 1078. — *) Ibid. 1898, ©. 1745. — 
) Ibid. 1889, ©. 
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Chryfenhydrär, CısHas, als diflüffiges, farb» und geruchlofes, ſchwach 
fluorescirendes Del vom Siedepunft 360°; 

Chryſenperhydrür, Cis Hgo, weiße Nadeln vom Schmelzpunkt 115°, bei 
3530 fiedend. Beide Hydrlire zeigen, wie alle hochhydrirten Kohlenwaſſerſtoffe, 
nicht mehr den Charakter des Chryfens, fondern ähneln mehr den imdifferenten 
Paraffinen und man kann fie in der That als ringförmig gefchlofjene Paraffine 
anfchen: 

H, H, 


H, H 2 
B, HH, 
H, HB, 
H, H, 


Chryfenperhydrür. 


Chryfogen 


hat Frigfche!) einen von ihm 1862 im Theer entbedten Kohlenwaſſerſtoff 
genannt, deſſen orangerothe Farbe trog feiner geringen Menge andere Körper 
(3. B. Chryſen) intenfiv färbt. Seine Formel ift noch nicht feftgeftellt; er ent- 
hält über 94 Proc. C. Man ifolirt ihn durch häufiges Kryftallifiren aus leich⸗ 
tem Steintohlentheeröl und Wachen mit Alfohol und Aether. 1 hl. davon 
braucht zur Löfung 500 Thle. fiedendes oder 2500 Thle. altes Benzol, 2000 Thle. 
fiedenden oder 10000 Thle. kalten Eiseſſig. Am beften erhält man ihn aus 
fiedendem Alkohol in ſalmiakartig zuſammengewachſenen, gelben Blättern; die 
dlinnften Blättchen ericheinen rofa mit goldgrünem Schimmer. Schon ?;3000 
davon färbt, 3. B. Naphtalin, intenfiv gelb; aber am Sonnenlicht werben dry 
jogenhaltige Löſungen raſch gebleicht umter Bildung von farblojen, fternfürmig 
gruppirten Nadeln. Es ſchmilzt bei 280 bis 290° unter theilweiſer Zerfegung; 
in concentrirter Schwefeljäure ift e8 unverändert löslich. 


Reten, Cis His. 


Entdeckt 1837 von Fikentſcher und Trommsdorff, im Theer von 
Krauß ?), ftubirt befonders von Fritzſche). Glänzende, falbenartige Schup⸗ 
pen, ohne Geruch und Gefhmad, ſchmilzt bei 98 bis 999, wird bei 90 bis 95° 
wieder feit, fiedet bei 350% ohne Veränderung, verdampft aber jchon bei gewöhn- 
licher Temperatur ein wenig und im Waflerbabe ſtark. Sintt in kaltem Waller 
unter, aber ſchwinimt auf heißem. Unlöslih in Waſſer, wenig in kaltem Altos 
hol, leicht in warmem Alkohol, in Aether und fetten oder flüchtigen Delen. In 
der Rothgluth giebt e8 viel Anthracen. 


1) Wer. d. deutſch. chem. Gef. 1868, ©. 187. — *) Ann. Chem. Pharın. 
106, 391. — °) Journ. f. pralt. Chem. 75, 281. 
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Retentetrahydrür, C,sHs,, ſiedet unter 50 mm ‘Drud bei 2800. Das 
Dodekahydrür, C,sHzo, fiebet bei 236%. Das Perhydrür, C,sHss, befannt- 
lich als Fichtelit in der Natur vorkommend, ſchmilzt bei 36° und fiedet bei 3550. 


Succifteren. 


Kaum als beftimmtes Gemifches Individuum, fondern als eine Miſchung 
aufzufaſſen. Nach Belletier und Walter foll e8 geruch- umb geſchmacklos 
jein, bei 160 bis 162° Schmelzen und über 3009 deftilliven, und in Alkohol und 
Aether fehr wenig löslich fein. Die Analyfe ergab 95,5 Proc. C und 5 bis 
6 Proc. H. 


Picen (Baradryfen), C.,Hu- 


Bon Burg!) im Braunkohlentheer aufgefunden, aber jehr wahricheinlich 
auch im fchwerften Steinkohlentheeröl, und zwar identiſch mit Raſenack's 
Parachryſen?). Dem Chryſen fehr ähnlich, aber noch ſchwerer Löslich, nämlich) 
nut in geringer Menge in kochendem Eiseffig, Benzol und Chloroform, am beften 
noch in den zwijchen 150 bis 170° fiedenden Steintohlentheeröln. Schmilzt 
höher als irgend ein anderer Kohlenwafferftoff, nämlich bei 337 bis 3390 C. 
uncorrigirt, 345° corrigirt. Löſt ſich in concentrixter Schwefeljäure mit grüner 
Farbe. Ganz derfelbe Körper wurde von Gräbe und Walter) in einem 
Product aufgefunden, welches durch trodene Deftillation des Ruckſtandes von ber 
Kectification californifchen Petroleums erhalten wird. Sie fanden dafür bie 
dormel Cs H,,, wonach e8 ein lieb der S. 187 erwähnten, früher mit dem 
Chryſen abjchliegenden Reihe iſt. Den Schmelzpunft fanden fie bei 330 bis 
335%, den Siedepunkt (mit Craft's Luftthermometer beftinnmt) bei 518 bis 
520%. Auch der Siedepunkt überfchreitet alfo den höchſten bisher befannten 
von Kohlenwaflerftoffen mit feftftehender Formel. 

Bamberger und Chattaway?) haben das Picen durch Umkryſtalliſiren 
aus kochendem Cumol, fowie durch oft wiederholte Sublimation rein erhalten. 
Es zeigt den Schmelzpunkt 364° und ift als B-P-Dinaphtylenäthylen anzufehen. 
Man derf es daher als Phenanthren der Naphtalinreihe bezeichnen: 


O. — B-C,0 H,—C H 
| ; 

0,H,—CH B-CoHs—CH 
Phenanthren. Picen. 


Picen fand auch R. Tespiceau 5) unter den Producten der Einwirkung 
von Aethylenbromid auf Naphtalin bei Gegenwart von Aluminiumdlorid. 


Piceneitofihydrür, OaaHys, 


erhielten Liebermann und Spiegel (loc. cit.) in Form einer bei 360° 
fiedenden Flüſſigkeit. 


1) Ber. d. deutich. dem. Gef. 1880, S. 1834. .—') Ibid. 1878, ©. 1401; ogner 
Jahresber. 1873, ©. 813. — °) Ibid. 1881, S. 175. — *) Sieb, Ann. 284, 
Ber. d. deutich. Gem. Geſ. 1898, S. 1751. — °) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1891 
Rd. €. 963. — Bull. soc. chim. [3] 6, 238. 
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Picenperhydrür, CzoHse, 


bildet nach denfelben weiße Nadeln vom Schmelzpunkt 175%; der Siebeputt 
liegt oberhalb 360%. Hydrüre des Picens kommen nad) v. Boyen!) in ben 
hochfiedenden Delen des Braunkohlentheers vor, welche beim Erhigen mit 
Schroefel auf 200 bis 250°, fowie beim Stehen an der Luft Picen bilden. 


Benzerythren, C.,H)s- 


Entdedt von Berthelot 2), in reinem Zuſtande von Schulg ?) dargeftellt 
und als Triphenylbenzol erkannt. Schmilzt bei 307 bi8 3089; Fleine, weike, 
glänzende, ſtark eleftrifche Blättchen. Schwer löslich in Alkohol oder felbft kochen⸗ 
dem Eiseffig, befier in Heigem Benzol; in Schwefelfäure mit grüner Farbe. 


Bitumen. 


Schlecht harakterifirte Kohlenwaſſerſtoffe von höchſt Schwerer Schmelzbarkeit, 
welche man al8 Beftandtheile des ‘Theerpecyd annimmt. Carnelley *) unter 
jcheidet zwei Bitumene, eines zwiichen 427 bis 439° fiedend, welches in Benzol 
und Schwefeltohlenftoff Teicht, in Aether mäßig löslich ift, und eines über 439 
üthergehend, kaum löslich in Benzol, aber leichter in Schwefeltohlenftoff. Letzteres 
erweichte bei 190°, begann bei 220° zu ſchmelzen, war aber erft bei 320° völlig 
geichmolzen. Beides waren fchmarze Maffen von mufcheligem Bruch. Tas 
die von Carnelley gewonnenen Producte fchon einheitliche Verbindungen 
geweſen feien, nimmt er augenfcheinlich felbft nicht an. 


Sauerftoffhaltige Körper. 


Waffer, H,O. 
Holzgeift (Methylaltohot), CH,O. 


Siedepunft 639; fpecif. Gew. bei 0% 0,818, bei 20% 0,798. Kommt im 
Holztheer, namentlic) im Holzeffig vor; im Steintohlentheer ift er nicht ſicher 
nachgewiefen. \ 


Weingeift (Aethylalkohol), C;H,O. 


Siedepunft 78,50; fpec. Gew. 0,8095 bei 0% oder 0,7939 bei 15! ,". 
Sol nad) Wittd) 2 Proc. des Rohbenzols ausmachen; aud) Bincent und 
Delachanal 6) fanden in ſolchem Aethylalkohol vor. Kraemer?) bezweifelt 
diefed Vorkommen; möglicherweife ift die Schwierigkeit dadurd) zu löfen, daß 
unter „Rohbenzol* ber Dbigen das mit Echwefelfäure und Natronlauge be 
handelte Deftillat zu verftehen ift, in welchem fid) aus dem im Theer jedenfalls 


i) „Chem.⸗Ztg.“ 1889, ©. 870 u. 905. — *) Ann. chim. phys. [4] 9, 458. — 
2) Ver. d. deutſch. dem. Geſ. 1878, &.96. — *) Chem. Soc. Journ. 1880, p. 714. — 
°) Chem. Gentralbl. 1878, ©. 415. — °) Compt. rend. 86, 340. — 7) Chem. 
Ind. 1878, S. 126. 
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ftets aufgelöften Aethylen zuerft Aethylſchwefelſäure und dann bei der Behandlung 
mit Natronlauge Alfohol bilden konnte‘). Uebrigens kommt augenfcheinlich 
Weingeiſt, wenn überhaupt, nur ganz ausnahmsweiſe in Benzolen, ſeien e8 rohe 
oder gereinigte, vor; fonft müßte man doch viel häufiger darauf geflogen fein. 
Auch K. E. Schulze (f. u.) konnte feine Alkohole auffinden, und ebenjo wenig 
gelang dies F. Hensler 2), jo daß alſo die Anficht von Kraemer zutreffend if. 
Vergl. jedoch auch fpäter, 2. Band, flüſſiges Ammoniak. 


Eifigfäure, O, H.O,. 


Siedepunkt 1190. Specif. Gem. bei 15° 1,057. So wichtig ihr Vor⸗ 
tommen unter ben trodenen Deftillationsproducten des Holzes ift, To beſchränkt 
oder geradezu unficher ift e8 im Steinfohlentheer. Bincent und Deladhanal 
(a. a. D.) fanden fie bei der Deftilation des Rohbenzols mit Alkalien als Zer⸗ 
jegungsprodnet von Cyanmethyl vor. 


Aceton, C,H, 0=CH,;, — CO —CH;.. 


Siedepunft 56°; fpecif. Gew. bei 18% 0,7921; löslich in Wafler, Altobol, 
Aether ꝛc. in allen Berhältnifien; ſehr brennbar. Bon Heusler (loc. cit.) 
aus Benzolvorlauf durch Ertraction mit Wafler abgeichieden. 


Methyl-Aethylketon, C,H30. 


IR zufammen mit dem vorigen von 8. E. Schulze (Ber. d. deutſch. 
chem. Gef. 1887, ©. 411) in mit Schwefelfäure behandeltem Benzolvorlauf 
gefunden worden. Er glaubt, daß diefe Körper erft durch die Wirkung der 
Schwefeljäure auf Methyl: bezw. Aethylacetylen entftanden feien. 


Benzoefäure, C-H,0;. 


Scmelzpunft 121,40; Siedepunkt 249,2°; von 8. E. Schulze) in 
den Küdftänden von der Phenolfabrifation gefunden. 


Phenol (Garboljäunre), C,H;O. 


Syn. Phenylfäure, Bhenylaltohol (Acide phönique). Entdedt 1834 von 
KRunget), genauer unterfucht zuerft von Raurent, dann von vielen anderen 
Chenilern. Es wurde lange Zeit mit Reichenbach's „Kreofot“ verwechlelt, 
da8 and Buchenholztheer dargeftellt war, obwohl Nunge und Laurent felbft 
hiergegen proteftirten, da Reihenbad, Gmelin u. U. jene Verwechſelung 
begünftigten. Daher wurde „Kreoſot“ factiſch fynonym mit „Carbolſäure“ 
(Acide phenique) gebraudyt, 5i8 alle Zweifel in diefer Beziehung durd) 
Gorup-Beſanez anfgeffärt wurden). ine ausführliche Monographie mit 


) Watſon Smith, Privatmitth. an Lunge. — *) Ber. d. deutſch. dem. 
Ge. 1895, S. 488. — °) Ibid. 1885, ©. 615. — *) Pogg. Ann. 21, 69; 32, 
303. — ) Bergl. Schorlemmer, Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 152. 
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Rüdficht auf ihre Gefchichte, Fabrikation, Anwendung und Unterfuhung widmete 
Köhler) der Carbolſäure. | 

Das Phenol ift eine der am häufigften auftretenden Subftanzen; es findet 
fi) fertig gebildet in der Natur, tritt als Stoffwechjelproduct im thierifhen 
Organismus auf und entfteht bei vielen chemiſchen Procefien, beſonders bei der 
pyrogenen Zerjegung organiicher Stoffe Watfon Smith (loc. cit.) fand 
dafjelbe unter den Ertractionsproducten japanticher Steinkohlen, Griffith8 2) im 
Holze, den Nadeln und Zapfen der Kiefer (Pinus silvestris); Bebal um 
Greund 3) wieſen es im galizifhen, Markownikow und Ogloblin®) im 
kaukaſiſchen Erdöl nah. Es findet fich ferner nad) Wöhler 5) fertig gebildet 
im Gaftoreum (Bibergeil, Abjonderung der Präputialdrüfen des Bibers), nad) 
Städeler®), Xieben?), Landolt?) und Chriftiani?) im Harne von 
Menſchen und Thieren. Munt!‘) fand in normalem Menſchenharn bei ge 
milchter Koft 0,004 g Phenol im Liter, welche Menge fich bei pathologifchen Ber: 
hältniffen nad) Salkowski 11) auf 1,5575 g fteigern fan. Nach Baumann!) 
findet fi) das Phenol (auch Krejole) im Harn nicht als folches, ſondern in Form 
der Phenylfchwefelfäureäther. Bhenole entdedte ferner Brieger 13) im jauchigen 
Eiter des Menihen, Baumann !*) fand folde unter den Fäulnißproducten 
der Eimweißftoffe und Weyl 15) als Product der Fäulniß auf Tyrofin. Letzteres 
ift ohne Zweifel das Ausgangsmaterial für das Auftreten von Phenol in thieri- 
chen Stoffwechfelproducten, wa8 von Baumann!s) erperimentell erwieſen 
worden ift. 

Phenol entfteht auch direct aus Benzol im thierifhen Organismus, wie 
Schulgen und Naunyn!7) nachgewiefen haben; auch in diefem alle tritt es 
nad) Baumann?) im Harn in Form von Phenolichwefelfäure auf. 

Die Oxydation des Benzols zu Phenol gelang Hoppe-Seyler!?) durd 
Scütteln defjelben mit Waller und Palladiumwaſſerſtoff, Leeds 29) durch Ein- 
wirkung des Sonnenlichtes auf mit Wafler und Benzol übergofienen Phosphor. 
In beiden Fällen erfolgt die Oxydation durch das gebildete Waflerftoffjuper- 

OH 


oryd nad) der Gleichung CH, + | = %H,.0H+H,0. Durd Ein 
OH 


leiten von Sauerftoff in fiedendes Benzol konnten Friedel und Crafts?') | 
gleichfalls die Bildung von Phenol conftativen, welche nach der Gleichung 
GH, +0 = 0C,H;,.OH erfolgt. Diefe Methoden können indeflen ledig 


1) Garboljäure und Earboljäurepräparate, ihre Geſchichte, Fabrikation, An: 
wendung und Unterſuchung. Bon Dr. 9. Köhler, Berlin 1891. — *) Chem. 
News 49, 95. — ?) Ann. Chem. Pharm. 115, 19. Jahresber. 1860, ©. 475. — 
*) Chem. Gentralbl. 12, 607. — °) Ann. Chem. Pharm. 51, 46; 67, 360. — 
6) Ibid. 77, 18. — 7) Ibid., Suppl. 7, 240. — °) Ber. d. deutich. dem. Bei. 4, 
770. — °) Zeitſchr. f. phyſ. Chem. 2, 273. — !°) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 9, 
1596. — iij Ibid. 9, 1595; 10, 842. — '*) Ibid. 9, 54. — 1°) Zeitfchr. f. phyl. 
Chem. 5, 366. — '*) Ibid. 1, 60; 3, 250. — !°) Ibid. 3, 312. — !*) Ber. d. 
deutſch. dem. Gef. 12, 1450; 13, 279. — 17) Arch. f. Anat. u. Bhyfiol. 1867, ©. 4 
— 1%) 1. c. — .) Ber. d. deutih. em. Geſ. 12, 1551. — *°) Ibid. 14, 975. — 
21) Bull. soc. chim. 31, 463. 
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ih als interefiante Bildungsweifen gelten; für die Darftellung des Bhenols 
find fie ohne Belang. 

In reichliher Menge erhält man Phenol anf fonthetiichem Wege aus 
Anilin nad) der von Peter Grief!) gefundenen Methode durch Tiazotirung 
und Zerjegung der gebildeten Diazoverbindung durch Kochen mit verdünnten 
Sänren: 

GH.N=NCI+H,O=N, + HCI + C,H,.0H. 

Ein weiterer Weg ift gleichzeitig und unabhängig von einander durch 
Kekulé), Wurtz) und Dufart*) in der Berfegung der Benzolfulfofäure 
durch ſchmelzendes Kali gefunden und von Degener) in feinem quantitativen 
Berlauf näher ftndirt worden. Der Vorgang, welcher dabei ftattfindet, läßt 
ſich durch die Gleichung C,H,.SO,H + KOH —= SO,KH + C,H,.OH 
ausdrücken. Diefe Syntheje des Phenold hat zu Zeiten hoher Carbolſäurepreiſe, 
wie wir fpäter fehen werden, auch techniſch eine Rolle gefpielt und das auf 
diefem Wege erzeugte Product ift wegen feiner hervorragenden Reinheit und 
feinem milden Geruch im Handel freudig begrüßt worben. 

Phenol entfteht ferner in gquantitativer Menge beim Crhigen ber brei 
ilomeren Orybenzosfänren ®), wobei diefelben glatt in Kohlensäure und Phenol 
zerfallen: 


OH | 
GEHE — 00, + GH,.0H. 

Noon 

Berthelot?) beobachtete die Bildung deſſelben beim Erhitzen der Dämpfe 
von Alkohol und Effigfäure in einem glühenden Rohre und ebenfo gelang ihm 
der Aufbau des Phenol ans Acetylen, indem er da8 Gas in rauchende Schwefels 
läure leitete umd die gebildete Sulfofäure mit Kali verſchmolz. 

Endlich bildet ſich auch Phenol bei einer Reihe von complicirteren chemi⸗ 
Ihen Procefien, deren Anführung uns hier zu weit führen würde, fowie bei 
der teodenen Deftillation vieler organischer Subftanzen, wie 3. B. von Holz 3), 
Brauntohlen 9), Knochen 10) 2c. Es findet fich gerade im Steinkohlentheer viel 
reihlicher als in allen anderen Theerforten. Im reinen Zuſtande bildet es 
lange, weiße Kryſtallnadeln, welche bei 42,20 zu einer Haren, farblofen Flüſſig⸗ 
keit ſchmelzen und bei 182° ohne Zerfegung fieden. Das gewöhnliche „reine“ 
Phenol, welches noch Spuren von Kreſol oder Wafler enthält, hat einen niebri- 
gern Schmelzpunkt, gewöhnlich 35,5%, und fiedet bei 188%. Das von ' 


1) Ann. Chem. Pharm. 106, 123; 113, 201; Suppl. I, ©. 100; 121, 267; 
137, 39; Ber. d. deutſch. em. Bei. 1874, ©. 1618. — Zeitſchr. f. Chem. N. F. 
38,198. — ®) Compt. rend. 64, 749; Zeitſchr. f. Chem. 1867, &©.299. — *) Compt. 
rend. 64, 859; Zeitichr. |. Chem. N. F. 3, 301. — °) Journ. f. praft. Chem. N. F. 
17, 394. — °) Gräbe, Ann. Chem. Pharm. 139, 143; Gerhardt, Ann. de 
Chim. et de Phys. [3] 7, 215; Roſenthal, Zeitſchr. |. Chem. 1869, ©. 627; 
Niepl, Journ. f. praft. Chem. N. F. 18, 159. — 7) Ann. Chem. Pharm. 139, 
229; Compt. rend. 68, 539. — °) Marafje, Ann. Chem. Pharm. 107, 59. — 
) Rojenthal, Chem.Ztg. 1890, S. 870. — 1%) Weidel und Ciamician 
MRonatsh. f. Chem. I, ©. 279. 
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Adrieenz!) unterſuchte und als beſonders rein bezeichnete Phenol, weldyes bei 
37,8° flüffig wurde, bei 34,3% wieder erflarıte und bei 183,3 bis 184,1? 
ſiedete, iſt demnach noch nicht abfolut rein gewejen. Das ganz reine (bei 42° 
ſchmelzende) Phenol ift weniger zerfließlich als das bei 35° fchmelzende, welches 
faft immer etwas Krejol enthält. Choay?) beftimmte den Schmelzpunlt und 
Siedepunkt von chemiſch reinem Phenol und fand erfteren zu 42,5 bis 43°, 
leßteren zu 178,5%. An feuchter Luft abjorbirt da8 Phenol jedenfalls Waſſer, 
wobei ſich fein Schmelzpunkt erniedrigt, indem fid ein Hydrat von der 
Formel C,Hs0, H,O, mit 16,07 Proc. Waller, bildet, welches bei 17,2? 
ſchmilzt). Diefes Hydrat ift wohl jedenfalls daffelbe, welches Calvert‘) 
Eryftallifirt erhielt, indem er 4 Thle. Phenol mit 1 Thl. Waſſer einer Tempe 
ratur von 4° ausfegte, dem er aber den Schmelzpunkt 16° und die Formel 
2(C,H,0), H3O giebt. Es fängt bei 100° an, Wafler zu verlieren, und 
fommt fo allmälig auf den Siedepunkt des waflerfreien Phenols. 

In fehr feuchter Luft abforbirt diefes Hydrat noch mehr Wafler und 
bleibt flüſſig. Wenn man zu Phenol fo lange Waffer zufegt, als es fich damit 
miſcht, fo enthält die refultivende Flüffigkeit etwa 27 Proc. Wafler, was faft 
genau einem Öydrate, C. HeO, 2H,O, entfpricht, da8 27,7 Proc. H,O er 
fordert. Doch giebt diefe Flüſſigkeit ſchon beim Schütteln mit 4 Vol. Benzol 
das Phenol vollftändig an diefes ab, mit Ausscheidung des Waſſers (Allen). 

Das fpecififche Gewicht des Phenols bei 18° ift 1,065. Seine Aut 
dehnung ift na H. Kopp für die Temperatur t bei 760mm Drud: 

Y, = 1 + 0,0006744t + 0,000001721 2 — 0,0000000005040883. 


Adrieenz (a. a. O.) giebt folgende Tabelle über das Volumen de 
Phenols: | 


Temperatur Specif. Gew. Bolunten 
40° 1,05433 1,01504 
50° 1,04663 1,02259 - 
60 1,03804 1,03036 
70° 1,02890 1,04028 
80° 1,01950 1,04984 
909° 1,01015 1,05951 

100° 1,00116 1,06899 


Trotz feiner Zerfließlichleit ift das Phenol nicht ſehr Leicht löslich in 
Wafler, während es in Alkohol, Aether, Benzol, Eiseſſig, Glycerin 2c. in allen 
Verhältniſſen löslich if. Man giebt gewöhnlich an, daß 1 THl. Phenol ſich in 
20 Thln. Waller löſe; manche Angaben enthalten fogar eine bedeutend höhere 
Ziffer für das Wafler. Alereieff giebt folgende Daten: 100 Thle. Wafler von 
11° föjen 4,83, von 35° 5,36, von 58° 7,33, von 77° 11,83 Thle. Phenol; 
bei 84° miſchen fich beide Flüfjigfeiten in allen Verhältniffen. Umgekehrt 
föfen 100 Thle. Phenol bei 99 23,3, bei 320 26,75, bei 530 31,99, bei 71° 
40,72 Thle. Wafler. Aber nad) Allen (a. a. O.) Löft ſich die flüffige 


i) Ber. d. deutich. dem. Gel. 1873, ©. 448. — *) Compt. rend. 118, 1211. 
— ®) Allen, The Analyst 3, 319. — *) Journ. Chem. Soc. 1865, p. 66. 
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wäfierige Carbolſäure in ihrem 11,1 fachen Bolumen kaltem Wafler, ent 
ſprechend einer Löslichkeit von 1 Gewthl. reinem Phenol in 10,7 Thln. Wafler, 
oder einem Gehalt der gefättigten Löſung von 8,56 Proc. Andere Beobachter 
haben gefunden, daß ein etwas waflerhaltiges Phenol in überfchüfjigem Wafler 
leichter löslich ift als waflerfreies Phenol, was vielleicht den Unterfchied zwischen 
Allen’S Beobachtungen und denen anderer Forſcher erklärt. Nah Ham- 
berg?) löſt ſich reinſte Carbolſänre (Schmelzpunft 40 bis 41°, Erftarrungs- 
punkt 399, Siedepunft 180 bis 180,50) bei 16 biß 17° in 15 Thin. Wafler, 
bet 40° in 2 Bol. Ammoniak von 0,96 fpecif. Gew. zu einer Haren Flüſſigkeit, 
die jedoch bei 17 bis 180% mildig wird. Die fonftigen Angaben tiber fchwie- 
rigere Löslichkeit der Carbolſäure erflären fi) daraus, daß eine Beimifchung 
von Krefglfäure die Löslichkeit herabdrückt. Die wäflerige Löſung röthet Lack⸗ 
mus nicht. Benzol, Aether, Schwefellohlenftoff, Chloroform entziehen das 
Phenol feiner wäflerigen Löfung. Kalte Petroleumeflenz (Ligroin) löſt es nur 
wenig, Schweißinger?) macht darüber folgende Angaben: 1 Thl. Phenol 
(öft ſich bei 

430 420 419 399% 37° 35% 320 299 27° 250 230 21° 19° 16° 
nı12 345 6 78 9 10 15 20 30 40 
Zheilen Benzin. Aehnlich ift auch die Löslichkeit in Paraffinum liquidum. 
Bon diefer Eigenfchaft des Phenols wird bei der fabritmäßigen Herftellung der 
Sarbolfänre in loſen Kryftallen Gebrauch gemadit. 

Der Geruch der Carbolſäure gleicht faft ganz dem des Holztheer⸗Kreoſots, 
it alfo intenfiv rauchartig, übrigens bei fehr reinem Phenol (ebenjo wie der 
Geſchmach) ſchwächer als bei unreinem, fo daß man ihn durd) wenige Tropfen 
Geraniumöl maskiren kann, welches zugleich die Säure ſtets flüffig erhält. Ihr 
Geſchmack ift beigend und zugleich füß; fie greift die Epidermis heftig Abend 
an, indem fie diefelbe weiß fürbt und fie verhärtet und einfchrumpfen mad. 
Ihre Handhabung muß daher mit Vorficht gefchehen; Einreiben mit fetten 
Del mindert den Schmerz und die böfen Folgen einer äußerlichen Aegung mit 
Garbolfäure. Innerlich wirkt fie natürlich giftig, und zwar einmal durch ihre 
ägende Wirkung auf die Schleimhäute, zweitens durch die Eigenſchaft, das 
Eiweiß zu coaguliren; fie ſcheint auf das Syftem durch Paralyje der Nerven- 
eentren zu wirken. Nad Allen ift die Wirkung felbft einer momentanen 
Berührung von ftarfer Säure mit einer größeren Oberfläche der unteren 
Körpertheile meift tödtlich, aber auf die Arme wirkt fie verhältnigmäßig 
wenig ein. 

Die giftigen und congulirenden Eigenfchaften des Phenols äußern ſich 
namentlich auch darin, daß es die Entwidelung niederer Organismen verhindert; 
hierdurch ift es eines der wichtigften Mittel zur Verhinderung der Gährung 
und Fäulniß, zur Desinfection, zur Liſter'ſchen Wundbehandlung ꝛc. geworden, 
und verdankt feine technifche Verwendung (abgefehen von feiner Verarbeitung 
zu Pikrinſäure und anderen Farbſtoffen, zu Salicyljäure ꝛc.) nur dieſer 
Eigenſchaft. 


i) Ber. d. deutſch. dem. Gej. 1871, S. 761. — *) Pharm. Big. 1886, ©. 260. 
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Löfungen von Phenol in Delen befigen nicht biefelbe Desinfectionstraft 
wie folche in Waſſer ?). 

Nicht völlig reines Phenol röthet ſich mehr oder weniger ſchnell, nament- 
lich unter dem Einflufje der Luft und des Lichtes; die Urjache hiervon ift nicht 
ganz ſicher; vielleicht ift e8 bie Bildung von Roſolſäure dur den Einfluß 
von Spuren von Mineralfäuren bei Gegenwart von Homologen ımb von 
Sauerſtoff. Diefe Röthung wird Häufig Spuren von Kupfer?) oder von 
anderen Metallen ?) zugefchrieben, welche mit Phenol Verbindungen von rother 
Farbe bilden follen. Roſolſäure wird auch von Anderen als Urſache der 
rothen Farbe, z. B. von Mont), angenommen; andere Orxydationsproducte 
von Ebelld). Wir kommen fpäter auf diefen Punkt zurüd, wollen indeſſen 
fchon an diefer Stelle anführen, daß die Urſache der Rothfärbung nicht in der 
Bildung von Rofolfäure gefunden werben kann, da dieſe ſich in concentrirter 
Schwefelſtiure mit gelber Farbe Löft, während ber Farbftoff der roth gewordenen 
Carbolfäure fi mit blauer Farbe darin löſt. Rihardfon®) wollte gefunden 
haben, daß im rothgefärbten Phenol ſich Wafierftofffuperorgb vorfindet, und 
ſchreibt diefen die Urfache der Färbung zu, indeflen hat A. Bad?) diefe Ber- 
muthung auf. erperimentellem Wege widerlegt. Man hat die Urſache des 
Rothwerdens der Carboljäure von mancher Seite?) einer Orydation berfelben, 
ohne Mitwirkung etwaiger Verunreinigung zugefchrieben, da aud) das ſynthe⸗ 
tifche Product die gleiche Eigenſchaft zeigt. Es fcheint aber, daß Kraemer 
und Spilter?) m dem Einfluffe des Indens, dad ja auch in diefem Probducte 
vorkommen kann, das Wichtige vermuthen. 

Charakteriftifche Reactionen find folgende: Ein Tropfen einer verblinnten 
Löſung von Phenol zu einer Löſung von 1 Thl. Molybdänfäure in 10 Thln. 
eoncentrirter Schwefeljäure giebt eine gelbbraune Yärbung, welche bald in 
Biolett übergeht. Erwärmen bis 50°, aber nicht darüber, ift dienlih. (Da 
diefe Reaction auf Reduction der Molybdänfäure beruht, fo werden jehr viele 
Körper ftörend darauf einwirken) — Durd, Eifendjlorid (Ueberſchuß zu ver 
meiden!) fann man 1 SChL Phenol in 3000 Thin. Waller 1%) durch violette 
Färbung nachweiſen; Neutralſalze find aber oft ftörend. — Beim gelinden 
Erwärmen von 20 ccm einer Zöfung von 1 Thl. Phenol in 5000 Thin. Wafler, 
mit Ammoniaf und Eau de Javel (nicht im Ueberſchuß), entfteht eine bleibende 
dunfelblaue Färbung, welche durd) Säuren roth wird 11). — Verdünnte Röfungen 
von Phenol geben, wie Landolt 1871 nachwies, mit Bromwafler einen kry⸗ 


Koh, Wolffhügel u. Knorre, Journ. Soc. Chem. Ind. 1882, p. 24. 
— 1) 3.8 Sicha, ibid. 1882, S. 897. — °) Kremel, Chem.⸗Zitg., Rep., 1886, 
©. 14; Meyte, Wagner’s Jehresb. 1883, S. 518. — *) Pharm. Journ. Transact. 
1881, ©. 1051. — °) Repert. analyt. Chemie 1884, ©. 17. — *) Journ. Soc. 
Chem. Ind. 12, 415; Ber. d. deutich. chem. Gel. 1893, Ref. S.783. — 7) Monit. 
scient. [4] 8, 508; Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1894, Ref, ©. 7%. — °) Journ. 
Soc. Chem. Ind. 12, 107; Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1893, Ref. S.594. — °) Ber. 
d. deutfch. dem. Gef. 1890, ©. 648. — 10) Nah Salkowski ſchon nicht mehr in 
2000 Thln., nah Schaer (f. u.) in noch weniger. — 7 Zeſondere Vorſichtsmaßregeln 
von Saltomsti, Zeitiähr. f. anal. Chem. 1872, ©. 9 
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ſtalliniſchen Niederſchlag von Tribromphenol, C,H, Br;O; ſelbſt eine nur 
Yen Thl. Phenol enthaltende Tölung noch nad) 24 Stunden. 

Eine fehr ſchöne Reaction auf alle Phenole iſt die von Liebermann!) 
angegebene : Zu einer falpetrige Säure enthaltenden Schwefelfäure geſetzt, ent⸗ 
ſteht eine braune, dann grüne, zuletzt königsblaue Miſchung, welche eine pracht⸗ 
voll blaue Löſung in Alkalien giebt. 

Eine Zufammenftellung vieler Reactionen auf Phenole, namentlich auch 
im Gegenſatz zu Holzkreofot, giebt Waller?). 

Nach einer Unterfuhung von Ed. Schaer >) find Folgendes die Grenzen 
der Empfindlichkeit der wichtigften Phenolreactionen (in wäflerigen Löſungen 
des Phenols oder Deftillaten aus phenolhaltigen Flüſſigkeiten). 


1. Tribromphenols-Reaction (qualitativ). Die deutliche Füllung 
reſp. Niederſchlagsbildung bei Zuſatz friſchen Bromwaſſers tritt noch 
ein bei.Berdlinnung von 1:40000 bis 50000. Ueber dieſe Grenze 
hinaus tft noch deutliche Trübung wahrnehmbar bis zu Berbiinnungen 
von 1:80000. In den legten Fällen nimmt die Trübung beim 
Stehen langjam die Form minimer kryſtalliniſcher Sedimente an (unter 
allmäliger Klärung der Flüſſigkeit). 

2. Mercuronitratsfeaction. Bei Erwärmung von Phenollöfungen 
mit circa Y/, bis \/, Vol. einer mäßig concentrirten (10= bis 15 proc.) 
jung von Mercuronitrat reiner Beſchaffenheit erjcheint nad, kurz 
dauernder Erhigung auf den Kocpunft eine rofarothe, ſtark ver- 
dünntem Blute ähnliche Färbung, die 1 bis 2 Stunden nachher am 
ftärfften auftritt. Die Reaction ift jehr empfindlich, befigt annähernd 
die Empfindlichkeit von Nr. 1 und hält längere Zeit an. 


3. Die Ammon⸗Chlor⸗- oder Ammon-Brom-Reaction. Mehr oder 
weniger intenfiv indigblaue Färbung, wenn die Phenollöfung zuerft 
mit wenig cauftiihem Ammoniak und daraufhin mit etwas frifchen 
gefättigten Chlorwafler oder (beffer und ſicherer) mit Bromwaſſer 
verjegt wird. — Diele Reaction geht bis auf die Verdünnung von 
1:10000 und zeichnet fi) durd) außerordentliche Stabilität (beim 
Stehen an ber offenen Luft) aus, d. h. ſie bleibt viele Tage und 
Wochen unverändert. 

4, Ferrifalz-Reaction. Die bei Zufag verbinnter Eifendjloridlöfung 
zu phenolhaltigem Waſſer eintretenbe blauviolette Färbung ftellt die 
wenigſt empfindliche Reaction dar und geht mit Schärfe nicht über 
Berdünnungen von 1: 1000 bis 1: 1500 hinaus; außerdem bei 
manchen anderen Körpern auftretend und fomit nur als Controls 
reaction verwendbar. 

Die quantitative Beſtimmung des Phenol® wird fpäter befchrieben 

werden. 


) Ber. d. deutſch. chem. Bei. 7, 248. — *) Chem. News 43, 150. — 
9 Ach. d. Pharm. April 1881. 
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Das Phenol ift der Typus einer ganzen Reihe von Körpern, welche 
gewiflermaßen zwiichen den Alkoholen und Säuren in der Mitte ftehen. Der 
ältere und in der Technik noch meift gebräuchliche Name „Carbolſäure“ wird 
deshalb in wiſſenſchaftlichen Schriften faum mehr gebraudt. Die Bhenole 
bilden eine Claſſe für fi, nämlich die Abkömmlinge aromatiicher Berbin: 
dungen, in denen Waflerftoffatome des Benzolkerns durch die Hydroxylgruppe, 
OH, erfegt find. In diefer läßt fich der Wafferftoff leicht durch Metalle ober 
Altoholradicale erfegen, ohne daß jedoch im Uebrigen die charakteriftifchen 
Merkmale einer Säure vorhanden wären. 

Phenol löſt fi) daher viel Leichter felbft in verbünnten Löſungen von 
Altalien, als in Wafler, unter Bildung von leicht Löslichen und kryſtallifir⸗ 
baren Berbindungen, 3. B. mit Kali, Natron, Ammoniak, welche man als 
„earbolfaures Natron“ oder als Phenolnatrium, C,H,.ONa, ꝛc. bezeichnet. 
Sehr beftändig find diefe Verbindungen nicht; fie werden zwar nicht durch Ver⸗ 
dünnen mit Wafler zerjegt, wohl aber beim Erhitzen im trodenen Zuſtande, 
wobei das Phenol zum Theil wieder frei wird. Auch Aether und Alkohol 
löfen diefe Verbindungen. Mean kann daher die Phenole durch Behandlung 
der Theeröle mit mwäflerigen Alkalien von den indifferenten Delen trennen; doch 
find fie darin nicht gleich leicht löslich. 

Auch concentrirte Schwefelfäure löft das Phenol unter Bildung von 
Sulfofäuren, und entfernt e8 jo aus Theerölen, welche aber leicht ein wenig 
von der Sulfofäure zurüdhalten. Salpeterfäure giebt Nitroprobucte, von benen 
eines technifche Wichtigkeit befigt, nämlich die Pilrinfäure, C6H,(NO,)OH. 
Bei Gegenwart von Körpern, welche Methankohlenftoff Liefern können, zugleid) 
mit freien Mineralfäuren und Sauerftoff, entfteht Rofolfäure, C,3Hıs O,. 
Hierauf beruht die techniſche Darftellung ded Corallins aus Phenol, Oral⸗ 
fäure und Schwefelſäure, vielleicht aber auch die Rothfärbung des unreinen 
Phenols, wobei das Kreſol, C,H,.CH,.OH, den Methankohlenftoff durd) 
feine Metbylgruppe Liefert. 

Intereſſant ift aud) eine Beobadhtimg von Döbner!), welcher gefunden 
hat, daß Phenol in alkalifcher Töfung durch Kaliumpermanganat bei niebriger 
Temperatur in inactive Weinfäure und Oralfäure gejpalten wird. 


Kreſole, H,O = C;H,(CH,)(OH). 


Syn. Orytoluol, Kreſylſäure. Es giebt drei Iſoniere diefer Yormel; der 
Steinkohlentheer enthält ein Gemenge derſelben. Das Orthokreſol (1,2) 
ſchmilzt bei 319 und fiedet bei 185 bis 186%. Kine neuere Beftimmung von 
Böhal?) ergab den Schmelzpunkt 30% und den Siedepunkt 188,5%. Das 
Drthofrefol Löft fi) nad) Gruber?) bei normaler Temperatur in einer Menge 
von 2,50 Vol.⸗Proc. in Wafler. 

Das Parakreſol (1,4) bildet farblofe Prismen, welche nad) Behat (loc. 
cit.) bei 36,59 fchmelzen und bei 1999 fieden. Seine Löoslichkeit in Wafler 

1) Ber. d. deutſch. dem. Gej. 1891, ©. 1753. — *) Compt. rend. 118, 1211: 
Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1894, Ref., S. 505. — ?) Arc. f. Hyg. 17, 618; Zeitſchr. f. 
ang. Chem. 1893, ©. 613. 
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ift geringer als die des Orthofrefols, indem legteres bei gewöhnlicher ‘Tempe 
ratur nur 1,80 Vol.Proc. aufnimmt. Seine wäflerige Löſung wird ebenfo, 
wie diejenige des m⸗Kreſols, durch Eifenchlorid blau gefärbt. 

Das Metatrefol (1,3) fiedet bei 195 bi8 200°; e8 wird meift als eine 
dide Flüſſigkeit erhalten, die felbft bet — 80° nicht erftarıt; aber Staedel!) 
hat gezeigt, daß man es im feften Zuſtande erhalten kann, wenn man es auf 
— 189 abfühlt und die Kryftallifation durch Einwerfen eines Kryſtällchens 
von Phenol einleitet. Es ſchmilzt dann bei + 3 bis 4°. 

Waſſer löft bei gewöhnlicher Temperatur nad) Gruber nur 0,53 VBoL-Proc. 

Die Krefole, welche früher nur zu Desinfectionszwecken benugt wurden, 
ſpielen neuerdings in der Anilinfarbeninduftrie eine nicht unbedeutende Rolle 
und werden zu biefem Zwecke aus Steinkohlentheer in reiner Form abgefchieden. 
Verfahren zur Reindarftellung der drei Iſomeren aus Theerkreſol geben 
Riehm?) und Lederer). Wir werden auf biefelben im fpeciellen Theile 
noch zurüdtommen. | 

Die käufliche Kreſylſäure ift ein Gemifch aller drei Iſomeren. Nach 
8. E. Schulze (Ber. d. deutfch. chem. Gef. 1887, ©. 410) enthält fie etwa 
40 Proc. Metatrefol, 35 Proc. Orthofrefol und 25 Proc. Parakrefol. Krefol 
ans Braunfohlentheer befteht nad E.von Boyen*) aus ungefähr 2 Proc. Phenol 
und 40 Proc. Krefolen. Bon diefen legteren find etwa 70 Proc. Meta⸗ und 
20 bis 30 Proc. Parakreſol, während Orthofrefol, wenn es überhaupt darin 
vorfommt, nur in fehr geringer Menge vorhanden fein fann. Der über 2250 
fiedende Antheil des Braunkohlenkreſols beſteht aus Kreoſol. 

Das Steinkohlentheerkrefol ift eine farblofe, lichtbrechende Flüſſigkeit vom 
ipecififchen Gewicht 1,044, ift noch bei — 18° flüffig, viel weniger löslich in 
Waſſer und Altalien ald Carbolfänre und bat einen höheren Siedepunkt, etwa 

185 fig 203°. Mit Eifendjlorib giebt es diefelbe Reaction wie Carbolfäure; 
gegen ftarfe Schwefelfänre und Salpeterfäure verhält es ſich auch ähnlich, wird 
aber heftiger angegriffen. Mit Brom giebt e8 eine ähnliche Verbindung wie 
Phenol, nämlich C,HBr,(CH,)(OH), welche aber bei gewöhnlicher QTempe- 
ratur fläffig if. Seine antifeptifchen Eigenschaften find noch ftärker als die, 
jenigen der Sarbolfäure. 

Allen hat folgende Tabelle über den Unterfchied zwiſchen Carbolſäure 
(Calvert's Nr. 1) und Kreſylſäure (aus Calvert's Nr. 5 durch Fractio- 
niren erhaften) aufgeftellt: 


| Garboljäure Kreiyliäure 





Schmelzpunkt Bei gewöhnlicher Temperatur Flüſſig; weder bie reine noch 
fe; durch Waflerzulag ver: |die hydratiſche Säure durch 
flüffigt; ſowohl die reine als | Kältemiſchungen erftarrend. 
die hydratiſche Säure dur 

Kältemiſchung erftarrend. 
') Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1885, ©. 8443. — °) D.R.:P. 53 307 (erloſchen); 
geitihr. F. ang. Chem. 1890, ©. 647. — ?) D. R.:B. 79514; Zeitſchr. f. ang. 
Chem. 1895, &. 114. — *) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1893, Ref, S. 151. 
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En 





Gorbolfäure 


Kreiyljäure 


| 


Siedepunkt 


Löslichkeit der hydratiſchen 
Säure in faltem Waſſer 


Zöslichteit in Ammo⸗ 
niafflüffigfeit von 0,880 
Ipecif. Gew. 


Reaction mit einer Lö⸗ 
jung von 6 Thin. NAOH 
in 94 Thln. Wafler 


Reacion mit einer 2: 
fung von 9 Thln. NaOH 
in 91 Thin. Wafler 


Reaction mit Petroleum: 
eſſenz (Rigroin) 


Verhalten zu Glycerin 
von 1,258 ſpec. Gew. 


182°, 


198 bis 208° 


1 Bol. auf 11 Vol. Waffer. |1 Bol. auf 29 Bol. Waſſer. 


Leicht und vollfommen 1dß- 
lich in gleihem Bolumen; Lö⸗ 
fung nicht getrübt durch Zus 
jag von weniger als 1'/, Bol. 
Waſſer. NB. Ein Theil 
Garbolfäure +8 Kreſylſäure 
löfen fi im gleigen Volumen 
Anmonialflüffigfeit, werden 
aber durch wenige Tropfen 
Wafler wieder ausgefchieden. 


Bollftändig Pag in gleis 
hem Bolumen; Zujag von 
mehr Natronlauge, bis zu 
6 Vol., verurſacht feine 
Aenderung. 


Leicht und vollſtändig löslich. 
Bei Zufak von 7 Bol. Waſ⸗ 
jer bleibt die Slüjfigfeit klar, 
wird aber durch 8 Bol. Waj- 
jer niedergeſchlagen. Loslich 
in 2 Vol. der Natronlauge, 
wird nicht niedergeſchlagen 
durch einen geringeren Ueber⸗ 
ſchuß als 5 bis 6 Vol. 


Abſolute Säure miſcht fich 
in jedem Verhältniß mit 
beikem Ligroin, aber nur 
mit '/, Bol. kaltem Ligroin, 
durch Ueberſchuß wieder nie: 
dergefhlagen. Mit 3 Bol. 
Ligroin Volumen unver: 
ändert; die oberfte Schicht 
enthält Garboljäure, welche 
bei plögliher Abkühlung in 
einer Kältemiſchung beraus- 
kryſtallifirt. 


Miſchbar in allen Berhält: 
niſſen. 1 Bol. Earbolfäure 
und 1 Bol, Glycerin wird 
durh 3 Bol. Wafler nicht 





Faſt unldslich; verlangt fait 
16 Bolumina und bilde 
dann kryſtalliniſche Schuppen. 


Unlöslih in Heinen Mengen. 
Bei großem Ueberſchuß ver: 
ſchwindet fie und es bilden 
ſich kryſtalliniſche Schuppen. 


Loslich in gleichem Volumen. 


aber durch wenige Tropfen 
Waſſer niedergeſchlagen. 
Wenn man ein gleiches Bo: 
lumen Waſſer zufegt, trennt 
fih da8 urſprüngliche Volu⸗ 
men ab. Die Löjung in 
Natronlauge wird wieder 
niedergeichlagen, wenn man 
3, Bol. Ratronlauge zuſetzt. 


Abfolute Säure miſchbar mit 
Rigroin in allen Berhälts 
nifien. Seine Abſcheidung 
von Kryſtallen oder Flüſſig⸗ 
feit bewirkt dur plötzliche 
Abkühlung in 3 Vol. Ligroin. 


Miſchbar in allen Berhält: 
niffen. 1 Bol. Kreſol, ge 
miſcht mit 1 Bol. Glycerin, 
wird durch 1 Bol. Waller 


niedergeſchlagen; bei Gegen: vollkommen niedergeſchlagen. 


wart von 26 Proc. Kreſol 
ſind jedoch 2 Vol. Waſſer 
ein Maximum. 
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Hiernach ift die Kreſylſäure fchmerer löslich als Carbolfäure in Wafler, 
Ammoniak, Glycerin und Natronlauge, aber leichter löslich in Ligroin. Hier: 
dur kann man die Gegenwart erheblicher Mengen von Krefiyljäure in Carbol⸗ 
jäure entbedien, aber an eine Benugung diefer Reactionen zur quantitativen 
Betimmung diefer Körper ift nicht zu denken. ine approrimative Beitim- 
mung biefer Art wird fpäter gegeben werden. Die Löslichkeit des Theerkreſols 
(Tritrefol) in Waſſer bei gewöhnlicher Temperatur beträgt nah) Gruber 
2,55 Bol-Broc. ' 


Lunge und Zicke!) Haben Berfuche über den Schmelgpunft der Ger 
milde von reinem Phenol und reinem Parakreſol in beftimmten Berhältnifien 
ongeftellt; das Reſultat ihrer Beobachtungen ift auf folgender Tabelle vers 
zeichnet, welche jedoch keine directe analgtiiche Anwendung finden kann, da das 
käufliche Krefol auch andere Iſomeren enthält. 


Phenol Parakreſol 
Proc. Proc. 


















Phenol | Baraktefol | Schmelz 


punkt 


Schmelz⸗ 
Proc. Proc. 





50 50 — 2,5 
45 65 —09 
40 60 +12 
35 65 3,5 
30 70 6,7 
25 75 12,4 
20 80 16,2 
15 85 20,8 
10 90 25,9 
5 95 285 
0 100 32,5 


Im Anſchluß an die Kreſole Haben wir noch drei eigenthiimliche 
Körper zu erwähnen, welche Zmerzlikar als Zerfegungsproducte bei der 
Deitillation von roher Carbolfäure zuerft beobachtet hat und weldye von 
9. Schwarz 2) unter dem Namen 


Pyrofrefole 


beichrieben worden find. Diefe drei ifomeren Körper von der empirischen 
Formel C4, H,,O finden ſich bißweilen in dem butterartigen Deftillat, welches 
bei der Deftillation der Rohphenole auf Koks als Letter Antheil übergeht und 
offenbar einer tief eingreifenden Zerfegung der in diefem Stadium der Deftillas 
tion vorherrſchenden Krefole feine Entftehung verdankt. Wahrſcheinlich die 
gleichen Broducte erhält man nach einer neuerlichen Mitteilung von Zmerz⸗ 





I) Chem. Ind. 1885, S. 6. — *) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1882, S. 2201. 
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likari) durch Deftillation der Alummiumphenolate.e. W. Bott?) hat die 
Pyrokreſole durch ein umftändliches Verfahren getrennt und befchreibt die cin 
zelnen Iſomeren folgendermaßen: 

A⸗Pyrokreſol kryftallifirt in großen, glänzenden Blättchen mit bläu- 
licher Fluorescenz vom Schmelzpunft 196%. Es fublimirt bei weiterem Er- 
higen jo ftarf, daß man den Siedepunkt nicht genau beftimmen kann. 

B⸗Pyrokreſol ſchmilzt bei 1249 und fublimirt ebenfalls, aber nicht fo 
Ihön. Es Yryftallifirt in Nadeln und Kleinen Blättchen. 

y⸗Pyrokreſol ift der löslichfte ber drei Körper, ſchmilzt bei 104 bie 
105°, ſublimirt nicht, ift aber ohne Zerſetzung flüchtig. 

Ueber die Structur der Pyrofrefole ift man bislang noch ganz im Un: 
flaren; wahrſcheinlich find es anhydritiſche Verbindungen, in welchen ein 
Sauerftoffatom die Kohlenwaflerftoffrefte zufammenhält. Die maflenhafte 
Ausfcheidung von Kohle bei ihrer Bildung deutet auf einen weitgehenden Zer⸗ 
fall des Kreſolmolecils. Daß derartige Producte fertig gebildet im Theer 
vorkommen, ift wenig wahrfcheinlich. 


Xylenole (Xenole), C;H,,0 = C,H; (CH,), (OH). 


Der Theorie nach kann e8 ſechs geben, von denen bis jegt vier befannt 
find. Im Steinfohlentheer kommen vermuthlich mehrere derfelben vor; aud) 
das fogenannte Bhlorol aus Buchenholztheer (Siedepuntt 220°) iſt wehl ein 
Gemiſch von ſolchen 3). 

Die ſynthetiſch erhaltenen reinen Körper ſind: 

Orthoxenol (1,2,4) = C;H,(CH,)(CH,)(OH). Schmilzt bei 61° 
und fiedet bei 225%. Kruftallifirt aus Wafler in langen Nadeln, aus 8- bis 
10 proc. Alkohol in orthorhombifchen Dctaedern, giebt ein lösliches Natronfalz 
in dünnen Nadeln. , , 

MetarenolI. (1, 2,3) = C,H,(CH,)(OH)(CH,). Lange Nadeln 
oder Platten; ſchmilzt bei 74,50 und fiedet bei 211 6i8 212° (Jacobſen) oder 
bei 73° reſp. 216° (Fittig und Hoogewerf). 


Metarenol IL (1, 3,4) — CsH,(CH,)(CH,)(OH). Farbloſe, ſtark 
lichtbrechende Ylüffigfeit von 1,0362 fpec. Gew. bei 0°; wird in der Kälte 
nicht leicht feft, außer wenn man es mit einem Kryſtall derfelben Subftan; 
berührt t); die Kryftalle ſchmelzen bei 26°5). Es fiedet bei 211,5°, ift ſchwer 
löslich in Wafler, miſchbar mit Alkohol und Aether. Die altoholifche Löfung 
wird durch Eifendjlorid grün, die wäſſerige blau gefärbt, während die anderen 
Xylenole mit Eifendjlorid feine Reaction geben. 

Barazenol (1, 3,4) — C,H,(CH.)(OH)(CH;). Farbloſe Kryftalle, 
dem Metarenol I. fehr ähnlich, Schmelzpunft 74,5 bis 75°, Siedepunkt 211,5 
bis 213,5°, fpecif. Gew. bei 18% 0,9709. Löslichkeit wie das obige. 

1) Beitichr. f. ang. Ehen. 1895, ©. 468. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 


1887, p. 646. — °) Marafje, Ann. Chem. Pharm, 152, 75. — 9 Städel u. 
Hölg, Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1885, ©. 2921. — °) Jacobjen, ibid. ©. 3464. 
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Rah K. E. Schulze (vergl. S. 199) bildet das 1, 3, 5-Metarenol den 
Hauptbeftandtheil der im Theer vorkommenden Xylenole; vom 1, 2,4-Xenol if 
weniger vorhanden. Letzteres ift von Watfon Smith im Hohofentheer auf- 
gefunden worden (Journ. Chem. Soc. Jan. 1886). 

Neuerdings Hat Béhal (loc. cit.) die Kylenole auf ihre Schmelz und 
Siedepunkte unterfucht und giebt dafür folgende Temperaturen an: 


Schmelzpunkt Siedepunkt 
o⸗Xylenol (1:2:3) . . . 739 212—213° 
n (1:2:4) . . . 65° 222° 
p-iylenol . . . 2... 799 208— 209° 
m⸗-Xylenol (1:3:4) . . . 250 208—209° 
n (1:3:5) . . . 63° 218° 


Man kennt nod) höhere Bhenole der Formeln C,H,,.OH (Mefitylol, 
Stedepunft 220°, und Pſeudocumenol, Siebepuntt 240°) und C,,H,s.OH 
(Thymol, Siedepunft 230°, und Carvacrol, Siedepunft 233 bis 235°), 
deren Borhandenfein im Steinfohlentheer aber nicht nachgewiefen ift. 

Phenole mit längeren Seitenketten find im Steinfohlentheer zwar noch 
nicht aufgefunden worden, doc ift deren Anweſenheit, feit man auch das 
Aethylbenzol darin nachgewiefen hat, ſehr wahrſcheinlich. Baoͤhal giebt für 
die drei iſomeren Yethylphenole folgende Schmelz. und Siedepuntfte: 


Schmelzpunkt Siedepunkt 
osAethpipbenol . . - . fläffig 202—203° 
msXethulphenol . . . „ — 40° 214° 
p-ethulphenol . . . . 45—46° 218,5 — 219° 


Auch die zweiwerthigen Phenole (Oryphenole) find im Steintohlentheer 
nicht nachgewiejen, während fie im Holztheer mit ihren Aethern eine Haupt- 
rolle fpielen, namentlid) da8 Brenzcatehin, C,H,(OH),, und Homo» 
brenzcatedin, C,H; (CH,)(OH),, fowie der Methylefter des erfteren (das 
Guajacol) und des legteren (da8 Kreofol). 


Naphtole, C,H; .OH. 


Beide ifomere Naphtole find in den „grünen Delen“ von der Anthracen- 
fabrifation von K. E. Schulze!) aufgefunden worden. 

aNaphtol bildet glänzende Nadeln des monoflinen Syftems, riecht 
ähnlich dem Phenol und hat einen brennenden Geſchmack. Specif. Gew. 1,224; 
ſchmilzt bei 94 bis 96°, fiedet bei 278 bis 280%. Wenig löslich in heißem 
Waſſer, leichter in Alkohol, Aether, Benzol zc.; flüchtig mit Waſſerdämpfen. 
Eine Löſnng von Chlorkalk giebt mit einer wäfjerigen Löfung von @-Naphtol 
eine dunkelviolette Färbung unter Ausfheidung von violetten Yloden; Eifen- 
dlorid giebt weiße Trübung, welche bald in Violett übergeht. 

b⸗Naphtol bildet monofline Schuppen, faft geruchlos, von brennendem 
Geſchmack. Specif. Gew. 1,217; ſchmilzt bei 122 bis 123°, fiedet bei 294°, 


ı) Ann. Chem. Pharm. 227, 143. 
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jehr wenig flüchtig mit Waſſerdämpfen. Löfnungsverhältniffe ähnlich denen des | 


vorigen. Chlorfalt giebt nur eine ſchwach gelbe Färbung und Eifenchlorib erft 
eine grüne Färbung, dann eine Abjcheidung von weiß bleibenden Flocken. 


Anthrol und PBhenanthrol, CH.. OB. 
Man kennt zwei Hydrorylderivate des Antüratens das Anthrol, 


C 
GH | YUH,OH, und das Anthranol, DRG — ww. Hu; wahre 
CH 


ſcheinlich find beide im Steinfohlentheer enthalten und And. neben Phenanthrol 
von Nölting!) nachgewieſen, wenn aud) nicht im reinen Zuftande abgeſchieden 
worden, in den das Anthracen begleitenden Delen, durch Behandlung des 
über 300° fiebenden Antheils mit Natronlauge. 


Rofolfäure, Ois Hi. O,. 


Syn. Aurin. Wurde 1834 von Runge im Theer entdedt?) und ſpäter 
faft gleichzeitig (1859) von Perjoz?) und von Kolbe und Schmitt*) ſynthe⸗ 
tiſch (im fehr ſtark verunreinigten Yuftande) aus Phenol durch Behandlung mit 
Dralfäure und Schwefelſäure dargeſtellt. Sie ift feitdem Gegenftand der 
Unterfuchungen von Seiten einer Menge hervorragender Chemiler geweſen; 
ihre Conftitution und felbft ihre genaue Formel wurden aber erſt 1878 end- 
gültig feftgeftellt, zu gleicher Zeit von E. und D. Fifcher und vou Gräbe 
und Caro. Man giebt jet allgemein der aus Phenol bereiteten Rofoljäure, 
welche wohl diefelbe wie bie im Theer vorkommende ift >), die Formel C,, H,O, 
oder aufgeldft: 

' GH, - /- O.H. OH 
L0— —C, H,0H’ 
d. h. ein Derivat des Triphenylmethans, in welchem drei Waflerftoffatome durd) 
Hydrorylgruppen erfegt und aus dem zugleich ein Molecül Wafler ausgetreten 
ft. Sie entfteht daher, weun drei Phenolreſte fid) an ein Kohlenftoffatom der 
fetten Serie (Methantohlenftoff) anlagern können, und bildet in der That ein 
inneres Anhydrid des Triorytriphenylmethancarbinols. Man nimmt jet wohl 
meift an, daß ihre Bildung aus Phenol, Oralfäure und Schwefelfäure darauf 
beruht, daß die Schwefeljäure aus der Oxalſäure Kohlenſäure frei macht, weld« 
im status nascendi ihren Sauerftoff zur Orydation von 4 H der Phenole ab. 
giebt und durch den Kohlenftoff die Reſte verkettet: 


3C,H,0 + Co, — OCis Hi. Os 4 2H,0. 


1) Ber. d. deutjch. chem. Gej. 1884, S. 386. — *) Pogg. Ann. 31, 65, 512; 
32, 308, 323. — °) Franz. Patent 54910, vom 21. Juli 1861. — *) Ann. Ehen. 
Pharm. 119, 119, 169. — °) Gräbe u. Karo ſchlagen vor, für dieſe Säure 
den Namen „Aurin“ anzunehmen und den Namen „Rofoljäure“ für daß höhere 
Homolog, das aus Rojanilin entfteht, zu rejerviren; doc ift dies kaum allgemein 
acceptirt. 
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Dod führen Nendi (Ber. d. deutich. chem. Gef. 1882, ©. 1578) und 
Batlon Smith und Staub (Journ. Chem. Soc. 1884, p. 301) die Bildung 
der Rofolfäure auf die Wirkung von Ameifenfäure zurüd, welche durch Die 
Wirkung der Schwefelfäure auf Dralfänre entfteht. 

(Die bei der Bildung des Corallins, d. i. bes rohen Reactionsproductes, 
vor fich gehenden Nebenreactionen follen hier unberührt bleiben.) 

Es iſt ſchon oben (S. 196) darauf bingewiefen worden, daß die Ber 
dingungen fitr die Bildung von Rofolfäure gegeben find, wern außer Phenol 
jelbft noch defien höhere Homologen, die ja den Methylreft CH, enthalten, zu⸗ 
gegen find und Mlineraljäuren darauf wirken fünnen, welche Waller abipalten, 
wobei jedoch eine Oxydationswirkung mit ins Spiel fommen muß: 


20;B,0 + C,H;0 + 30 = C,,H,,05 + 3H;0. 


Dies könnte es vielleicht erflären, warum die Rothfärbung des Phenols 
nme unter Mitwirkung der Luft vor fich geht, ebenſo wie diejenige des nicht 
ganz reinen Naphtalins, das jedenfall® noch etwas unverändertes Phenol enthält 
(vergl jedoch ©. 171). 

Man muß daher annehmen, daß die von Runge ‚im Theer gefundene 
Rofolfänre ſich erſt bei der Behandlung der Producte mit feinen Neagentien 
gebildet hat. (Ob die Mineralſäure abjolut nothwendig ift, fleht noch nicht 
feft.) Er.erhielt fie durch Erfehöpfung der Rüdftände von der Deftillation des 
Phenols mit Wafler, Auflöfen in einem Drittel ihres Gewichts Alkohol und Ver⸗ 
mifhen mit Kalt. Dabei erhält man eine rofenrothe Löſung von roſolſaurem 
Kalk und einen braumen Niederſchlag von brunolfaurem Kalf. Aus erfterer wird 
durch Eſſigſäure die Rofolfänre niedergejchlagen und durch mehrmaliges Wieder⸗ 
auflöfen in Kalt und Fällen mit Eſſigſäure, bis ſich fein brunolſaurer Kalk 
mehr abſcheidet, gereinigt. Dan befommit fchließlich durch Auflöfen in Alkohol 
und Abdampfen eine harte, glafige, orangerothe Maſſe, deren werthvolle Eigen- 
ichaften als Farbftoff Runge fchon lebhaft hervorhob, obwohl fie erft eine 
Generation fpäter praftifch verwendet wurden. 

Daß in der That ein Orydationsproceß hier vor ſich, geht, beweift der 
Umfand, daß man durd) langfames Erhigen der fchweren Fheeröle mit Kalt 
in Gegenwart von Luft die Ausbeute an Roſolſäure fehr fteigern kann (Tſchel⸗ 
nitziy. Noch weiter ging Angus Smith?), welcher direct Phenol, Aetzkali 
md Manganfuperoryd zufammen erhißte. 


Brunolfäure (?). 


So nannte Runge die im vorigen Artikel befchriebene Säure, welche er 
ans dem braumen, von der Löfung des rofolfauren Kalkes abfiltrirten Nieder: 
ſchlage abfcheiden konnte. Es war eine afphaltähnliche, glafige Maffe, jedenfalls 
ein Gemenge verfchiedener Körper, kein chemifches Individuum. Daß neben 
dem rothen, das Phenol verunreinigenden Körper auch gelbe oder braune Ver⸗ 


1) Wiener alad. Ber. Yan. 1858, S. 169. — *) Chem. Gaz. 1853, Nr. 25; 
Bogg. Ann. 131, 150. 
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unreinigungen vorfommen, werden wir im 9. Capitel näher fehen. Irgend wie 
näher unterfucht find diefe Körper noch nicht. 


Cumaron, C,Hs0. 


Diefer intereflanten Verbindung begegneten Kraemer und Spilker!) 
in den zwifchen 168 bis 1759 fiedenden Beftandtheilen der leichten Theeröle, 
nachdem diefelben durch Ertrahiren mit Lauge und Säure von Phenolen und 
Baſen völlig befreit waren. Die Darftellung de8 Cumarons befchreiben bie 
gen. Forſcher folgendermaßen: In 1kg des gut von Bhenolen und Bafen ber 
freiten, ſtark abgefüthlten Theeröls von dem genannten Siedepunkt trägt man 
etwa 450 g Brom langfam unter ftetem Umfchütteln, ſowie Vermeiden einer 
Zemperaturfteigerung über 0° ein. Das Del fürbt ſich anfangs tief roth, 
[päter rothbraun und fcheidet unter mäßiger Entwidelmg von Bromwaſſerſtoff 
einen gelblichweißen, kryſtalliniſchen Niederſchlag ans, der fogleich durch Fil⸗ 
triven über Glaswolle von der Flüffigfeit getrennt wird. Nach 24 fliindiger 
Ruhe bei einer Temperatur von —5 big —10° erhält man aus der Mutter 
lauge noch etwa 80 g großer prismatifcher Kryftalle, die nach dem Umkryſtalli⸗ 
firen aus Chloroform, in welchem fie ſich leicht Löfen, fofort rein find. Diele 
Kryftalle, ſowie auch der anfangs entftehende kryſtalliniſche Niederfchlag find 


das Dibromid des Cumarons von ber Formel C;H,Br,O. Dieſes jchmilzt bei 


86° und läßt leicht auf befannte Weife fein Brom gegen Waflerftoff austaufcen. 
Das Cumaron erhielten Fittig und Ebert?) durch Deſtillation der 

Eumarilfäure mit Kalt als wafferhelles, bei — 18% noch nicht erſtarrendes Del 

vom Siedepunkt 168,5 bis 169,5°, das mit Waſſerdämpfen Leicht flüchtig if. 

Aus der Bildungsweife 

F +00, 


GEL) Sc.coon — > 


ergiebt ſich deſſen Conſtitution 
* 


Hug 


Diefelbe wird beftätigt durch eine tt nm des Cumarons aus o⸗Om⸗ 

©» Chlorftyrol, welche Komppa?) ausgeführt hat. Dieſes fpaltet beim Kochen 

mit wäfjeriger Rohlauge Salzfäure ab und geht in Cumaron über: 
CH=CH.Cl 


GH ml 2 + ma. 


1) Ber. d. deutſch. chem. Gef. 1890, ©. 78; Zeitſchr. für ang. Chem. 18%, 
S. 119. — 9) Ann. Chem. Pharm, 216, 162. — *) Ueber kernjubftituirte Stytole, 
Helfingfors 1893; Ber. d. deutſch. dem. Sei. 1893, ©. 2969. 


Gumaron. 907 


Dagegen glauben Dennftedt und Ahrens!) dem Cumaron wegen 
feines, dem Inden analogen Verhaltens gegen falpetrige Säure und ber außer- 
ordentlichen Aehnlichkeit der beiden Berbindungen mit Styrol die folgende Con» 
ftitution zufprechen zu können: | 


C==CH, C=CH, 
HL en: 
CH, N 
Anden Gumaron 


ohne indeſſen einen ſchlagenden Beweis für ihre Anficht beizubringen. 

Das Cumaron befigt die merkwürdige Eigenfchaft, ſich bei Gegenwart 
von Mineralwäffern zu polymerifiren und in einen feften, harzartigen Körper 
von muſcheligem Bruch und gleicher Zufammenfegung, das Paracumaron?), 
überzugehen. Es verbindet ſich mit Pilrinfäure zu dem Pirat, C;H,0.C,H; 
(XO,) . O, welches gleichfall® zu feiner Abſcheidung aus Theeröl verwendet 
werden kann. Durch Waflerdampf unter Zufügung von Allalien wird das 
Pikrat zerlegt und das Cumaron mit den Dämpfen übergetrieben. 

Durd) Reduction unter Anwendung von Natrium und abſolutem Alkohol 
erhielt Alerander?) nad) der Yormel: 


G H,—CH ⸗ —CH, 
N | +H,=6(G HL | 


zum größten Theil da8 Hydrocumaroır; zum Heineren Theil bewirkt bie 
Aufnahme von 4 Atm. Waflerftoff die Sprengung des fünfgliedrigen Ringes 
unter Bildung von o⸗Aethylphenol: 


'C, H,—CH yBı ‚CH, 
N li +28 = Hs 
O—cH OH 


Nach A. 2. Dohme*) wird Cumaron weder von Ammoniak noch von 
Anilin, felbft bei 280° im geichlofienen Rohr angegriffen; dagegen gelang 
es D. Bizzari’), dich Erhigen mit Anilin bei Gegenwart von Chlorzint 
während fünf Stunden auf 220° eine in weißen Blättern kryſtalliſirende Sub- 
fanz, welche mit Salzfäure und Pilrinfäure Salze liefert, zu erhalten, bie ſich 
al? ein Amidophenanthren erwies. Durch Eliminiren der NH--Gruppe konnte 
er darans Phenanthren gewinnen. 

Intereflant ift das Verhalten bes Cumarons beim Durdhleiten feiner 
Dämpfe für ſich oder in Gemeinfchaft mit anderen durch ein glühendes Rohr. 
Cumarondampf wird beim Paifiren eines rothglühenden Eiſenrohres nicht zer- 
ſetzt: gemifcht mit Benzoldampf bildet ſich aber Phenanthren: 


1) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1895, S. 1331. — *) D. R.:B. Nr. 53792 
der Chem. Fabrits-Actien: Gef. zu Hamburg; Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1891, 
Re., 5. 233. — °) Ber. d. deutſch. dem. Bei. 1892, S. 2409. — *) Ibid. 1891, 
Re., ©. 114; Am. Chem. Journ. 13, p. 29. — °) Gazz. chim. 20, 607; Ber. 
d. deutſch. dent. Bel. 1891, Nef., ©. 369. 
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GH,—CH, 4 Co HH = U. —OG. H. + H, O. 
o NH, 

Naphtalindampf und Cumaron liefern ebenjo glatt Chryjen: 

0H,—C,H, + CoH; = CH, GH, + H,O. 

0 NH 

Das Cumaron fpielt alfo wahrfcheinlich bei der Bildung diefer Kohlenwafler: 
ftoffe des Steinkohlentheers eine wichtige Rolle, und es können diejelben mit 
Bortheil daraus dargeftellt werden. 

Das Baracumaron dient für fi) oder in femen Auflöfungen zum 
Waſſerdichtmachen von Stoffen, Papier, Holz ꝛc. Es fann aus dem cumaron⸗ 
haltigen Theeröl direct abgefchieben werben, wenn man dieſes mit 10 Proc. 
concentrirter Schwefelfäure oder einer anderen Mineralſäure, wie Salzjäure, 
titchtig durchichitttelt und nach kurzer Ruhe von der Säure trennt. Nach dem 
Waſchen mit Wafler und Entfäuern mit Alkali wird deftillirt, wobei das Para- 
cumaron in Yorm eined mehr ober weniger gefärbten Harzes von mufcheligem 
Bruch zurückbleibt. 





Methylcumarone 


ſind bis jetzt im Steinkohlentheer noch nicht nachgewieſen worden, doch iſt ihre 
Anweſenheit in den höheren Theerölfractionen ſehr wahrſcheinlich R. Stoer— 
mer!) hat die folgenden ſynthetiſch dargeſtellt und näher charakteriſirt. 

| a) 


GN 
p-Metbylcumaron, CH,.C,H CH, farblojes Del von 
3 6 "Ncy? 
tohlenwafjerftoffartigem Geruch; Siebepunft 197 bis 1990, fpecif. Gew. 1,0467 


bei 15°, färbt ſich mit Schwefelfäure dunkel rothbrauu. 
a) 


Methyl OR.  \CH, im | 
⸗ cumaron, , w 
m-Methy 3 + Les 0/7 im Geruch nur wenig 
vom vorigen verfchieden, Siedepunkt 195 bis 196°, fpecif. Gew. 1,056 bei 16°. 
(1) 
(6) 
0-Methylcumaron, CH. ch, farblofes, angenehm 
CH 


riechendes Del vom Siedepunkt 190 big 191°, 


msp-Dimethylcumaron, ſchwach gelb gefärbtes Del von angenehmen 
Geruch; Siedepunkt 221°, fpecif. Gew. 1,060 bei 15%. Färbt fi mit 
Schwefeljäure bordeauxroth. 


1) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1897, ©. 1700. 
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o-ps Dimethylcnmaron, ſtark lichtbrechendes, intenfio riechendes Del 
vom Siedepunft 221 bis 222°, fpecif. Gew. 1,036 bei 16%. Färbt ſich mit 
Schroefeljäure methylviolett. 

o-m-Dimethylcumaron, Siedepunkt 216°, fpecif. Gew. 1,041 
bei 16°, färbt concentrirte Schwefelfäure erft violett, dann tiefblau. Mit 
Waſſer tritt Entfärbung ein. 

Trimethylcumaron, farblofes Del vom Siedepunkt 236°, erftarrt in 
der Kälte zu federartigen Kryſtallen, die ſchon unterhalb 18° wieder fchmelzen. 
Syecif. Gew. 1,0205 bei 21%. Seine ne if: 


CH, 
NY N 


an 


CH, 


p ) ) 2 45 6 No "Ta 


Tel vom Siedepuntt 217 bis 218°, färbt ſich mit Schwefelläure bläulichrofa, 
dann blauſtichig roth; mit Wafler tritt Entfärbung ein. 


Säwefelhaltige Körper. 


Schmefelwafferftoff, HsS, 
Schwefelemmonium, (NH,)S, 
Schwefelcyganammonium (Rhodanammonium), (NH,)NCS, 
Schweflige Säure, SO,, 


kommen jedenfalls im Theer vor, da fie regelmäßige Beftandtheile des Ammonial- 
waſſers bilden (vgl. Band II). 


Schwefeltohlenftoff, CS,, 


ift von Bincent und Delahanal!) in den leichteft fiedenden Theilen des 
Rohbenzols aufgefunden und war aud) ſchon früher darin vermuthet worden, 
da er ja regelmäßig im Leuchtgafe auftritt. Specif. Gew. 1,272. Siede⸗ 
punkt 47°. Watſon Smith hat ihn ebenfalls, und zwar bis zu 6 Proc., 
im Mohbenzol aus Londoner Gastheer gefunden. H. 2. Greville2) Hat ihn 
in großem Maßftabe aus der Schwefelcalcium-Reinigungsmaffe der Gas⸗ 
fabrifen dargeftellt. 

Die Beftimmung des Schwefelfohlenftoffs im Benzol gefchieht durch 
Schütteln einer geringeren Menge beflelben mit alkoholiſchem Kali, wobei er 
ſich in Form von Kanthogenat ausfcheidet. Methoden Hierfür haben angegeben 


*) Compt. rend. 86, 340. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1833, p. 488. 
Lunge-Köhler, Steinkohlentheer. 14 
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A. W. Hofmann), Nickels), Holland u. Phillips®), Biehringer‘) 
ind Shmig-Dumont’) Kine titrimetrifche Methode zur Beftimmung 
deflelben gab in der allerneueften Zeit noch U. Goldberg). 

Der Nachweis des Schwefellohlenftoffs im Benzol (und Thiophen) gelingt 
nah G. Minnuni?), E. von Meyer), fowie Liebermann und Seye 
wis?) am beften duch Phenylhydrazin, mit welchem er fid) zu unlöß 
lichem phenylſulfocarbazininſaurem Phenylhydrazin verbindet. Das Berfahren 
kann gleichzeitig zum Entfernen defjelben dienen. 


Kohlenoryfulfid, COS, 


ift zwar im Theer noch nicht direct nachgewiefen worden, dilrfte aber jedenfalls 
darin aufgelöft vorfoınmen, da die Bedingungen zu feiner Bildung gegeben 
find. Es ift ein farblofes Gas, deſſen Geruch an Kohlenfäure und ein wenig 
an Schwefelwaflerftoff erinnert, von ſehr ſchwach faurer Reaction. Es ift 
höchft leicht entziindlich und giebt bei genügendem Sauerftoffzutritt Kohlenfänre 
und fchweflige Säure, bei beſchränktem Sauerftoffzutritt oder bei Abkühlung 
nur Kohlenſäure und- Schwefel: COS + O = CO, + 8. 


Thiophen, C,H,S, 


wurde 1883 von Victor Meyer!‘) im Handelöbenzol entdeckt. Es ift die 
Urfache gewiffer Tarbenreactionen, welche man bis dahın als charakteriftiich für 
das Benzol gehalten hatte, fo der Inbopheninreaction Baeyer’s, der Claiſen'⸗ 
chen Reaction mit Glyoxylſäure und der Raubenheimer’fchen Reaction mit 
Phenanthrendhinon. Die Beobachtung, daß reines, aus natlirlicher Benzoeſäure 
dargeftelltes Benzol diefe Keactionen nicht zeigte, war die Beranlafjung zur 
Entdedung des Thiophens. 

Das Thiophen ift ein nie fehlender Beftandtheil des Steinkohlentheerbenzols, 
in welchem es bis zu etwa 0,5 Proc. enthalten ift und findet fid) auch in ge- 
ringer Menge in den leichten ‘Deftillaten des Braunkohlentheers 11). Die Ge 
winnung des Thiophens aus dem im Uebrigen reinen Benzol bafirt auf dem 
Umſtande, daß es in concentrirter Schmwefeljäure leichter löslich ift, als letzteres. 
Rohes, mit etwa 30 Proc. Benzol verunreinigtes Thiophen erhält man, wenn 
man 10 Thle. reinften Handelsbenzols mit 1 Thl. concentrirter Schwefel: 
ſäure tüchtig agitirt, die erhaltene fchmwarze Säurefchicht mit Wafler fofort ver 
dünnt und auf das Bleiſalz der Sulfofäuren verarbeitet. Dieſes, ein Gemenge 
von thiophenfulfofaurem und benzofjulfofaurem Blei, wird darauf mit einem 
Biertel feines Gewichts an Salmiaf der trodenen Deftillation unterworfen, 


ı) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1880, ©.1732. — *) Chem. News 43, 148. — 
3) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 296. — *) Dingl. pol. Iourn. 276, 78; 
Yourn. für Gasbel. 1890, ©. 341. — °) „Chem.-Ztg.“ 1897, ©. 487 u. 510. — 
°, Zeitichr. f. ang. Chem. 189, ©. 75. — 7) Gazz. chim. 21, 143. — °) Ber. 
d. deutſch. dem. Gej. 18, Ref., ©. 627. — °) Ibid. 24, 88. — 1°) Ibid. 16, 1465; 
Die Thiophengruppe, Braunſchweig 1888. — !) Ber. d. deutſch. dem. Bei. 28, 493. 
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wobei Rohthiophen übergeht. Schulze!) vereinfacht das Verfahren dahin, 
dag er das vom Benzol abgefchiebene Sänregemifch fofort mit dem gleichen 
Bolumen Waller verbiinnt und das Nohthiophen daraus mit Dampf abtreibt. 
20 com Rohthiophen werden in 2 Liter Ligroin gelöft und mit 200 ccm con» 
centrirter Schwefeljäure jo fange geſchüttelt, bis eine Probe der Ligroinfchicht 
die Indopheninreaction nicht mehr zeigt. Das Thiophen, welches im Uebrigen 
durch das Bleifalz, wie oben angegeben, abgeſchieden wird, ift jegt rein. 

Victor Meyer und Sandmeyer?) beobachteten ferner die Bildung 
von Thiophen, wenn fie Aethylen⸗ oder Acetylengas durch flebenden Schwefel 
leiteten: 

CH CH—CH 

sl + = | | +MS+C, 
CH CH CH 


NY 
s 


Die in dieſer Formel wiedergegebene Structurformel des Thiophens findet 
Beſtätigung in der durch Volhard und Erdmann?) ausgeführten Syntheſe 
aus bernſteinſaurem Natron und Phosphortriſulfid: 

CH, CH, CH—CH 





— 
CO.OH CO.OH CH CH 


Zhiophen ift auch aus einer ganzen Reihe anderer Körper durch Einwirkung 
von Schwejelphosphor erhalten worden. Wichtig fiir die Erflärung der Bil- 
dung diefer Verbindung beim Leuchtgasproceß ift die Beobachtung von Victor 
Meyer und A. Calmt), daß es auch entfteht, wenn Leuchtgas über glühen- 
den Pyrit, oder Aethylſulfid durch glühende Röhren geleitet wird: 


CH,.CH, CH=CH 
Ss=3H, + Ss 
CH,.CH,/ u Ey 


Thiophen ift eine farblofe, Leicht benegüg Flüſſigkeit vom Siedepunkt 840 
und ſchwachem, wenig charakteriſtiſchem Geruch. Sein ſpecifiſches Gewicht bei 
180 iſt 100602. Mit dem Benzol beſitzt es in feinen phyſikaliſchen und chemi⸗ 
ſchen Eigenſchaften die größte Aehnlichkeit, welche, wie Liebermann) beob⸗ 
achtet hat, ſogar ſoweit geht, daß es, wie dieſes, mit Triphenylmethan und 
Dibrom- B-Naphtyloryd loſe Verbindungen, wie die Kryſtallbenzolverbindungen, 
eingeht, welche, längere Zeit an der Luft liegend, durch Tiophenverluft undurch⸗ 
jihtig und porzellanartig werden. Die Thiophenderivate leiten ſich vom 
Thiophen genau im derſelben Weife ab, wie die Benzolverbindungen vom Benzol, 
was auf den aromatischen Charakter der cykliſchen Bindungsweife bei beiden 


zurückzuführen ift. 


u Ber. d. deutſch. dem. Bei. 18, 497. — *) Tbid. 16, 2176. — °) Ibid. 18, 
— *) Tbid. 18, 217. — °) Ibid. 1893, ©. 853. 
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Das Thiophen miſcht ſich in jedem Verhältniß mit Benzol und Petrol- 
benzin; e8 ift unlöslich in Waſſer, dagegen in concentrirter Schwefelfäure leicht 
mit tiefbrauner Yarbe löslich. Beim längeren Stehen zerſetzt fich dieſe Löſung 
unter Entwidelung von fchwefliger Säure. Durd, Allkalien wird es nicht ver- 
ändert und läßt fi) über Natrium unzerjegt deftilliven. Bon Salpeterfäure 
wird es in heftiger Reaction orydirt, doch gelingt es unter geeigneten Be: 
dingungen leicht, die Nitroverbindungen, und aus diefen bie entſprechenden 
Amidoderivate darzuftellen. 

Für das Thiophen charakteriftiiche Farbenreactionen find folgende: Mit 
Hatin und Scwefelfäure liefert e8 einen prachwoll blauen Farbſtoff, das 
Sndophenin: 

Cę H, N. O, C,H,S = C,H; NO.S + H,O. 
Mit Phenhylglyorylſäure giebt e8 einen violettrothen Farbſtoff von der Yu: 
fammenfegung Ca H; SO,. Phenanthrendjinon ruft einen Yarbftoff hervor, der 
fid) in Chloroform mit fmaragdgrüner Farbe löſt. Benzil und Alloran er» 
zeugen gleichfalls blaue Farbftoffe. 

Eine empfindliche Reaction auf Thiophen ift nad) Liebermann!) 
Nitrofofchwefeljäure oder Amylnitrit mit Schwefeljäure, welche beide eine ſchön 
blaue Färbung erzeugen. Als paffendes Reagens empfiehlt derfelbe reine engl. 
Schwefelfäure, welche mit 8 Proc. Nitrit unter Schütteln verfegt und fo lange 
an offener Luft ftehen gelafien wird, bis fie 6 bi8 7 Proc. Feuchtigkeit an- 
gezogen und ein großer Theil des Kaliumfulfats ſich ausgeichieden hat. Um auf 
Thiophen zu prüfen, giebt man zwei bis drei Tropfen des Reagens in ein Probe: 
röhrchen und jchüttelt mit l ccm. des fraglichen Benzols. Bei Abweſenheit 
von Thiophen färbt fi) die an der Wandung des Glaſes ſich ausbreitende 
Schwefelſäure lediglid) braun; bei Anmejenheit von Thiophen geht die Farbe 
alsbald in Grün und beim Schütteln in ein pracdhtvolles Blau über. Die 
Reaction ift bei größerem Thiophengehalt momentan, bei 2 bis 3 Proc. tritt 
fie nad) einigen Minuten ein und bei fehr geringen Mengen braucht fie 10 bie 
15 Minuten bis zur vollen Entwidelung. 

Methoden zur Entfernung und Beitimmung des Thiophens werden wir 
im fpeciellen Theile beſprechen. | 

Methylthiophen (Thiotolen), C;H,;S, wurde von Victor Meyer 
und ©. Kreis?) im Handelstoluol entdedt; es verhält fi zu Toluol wie 
Thiophen zu Benzol, und eriftirt in zwei Ifomeren: 


CH—CH CH—C.CH, 
I | 
CH C.CH, CH CH „ 
NY NY 
8 8 
a:XThiotolen B:Xhiotolen 


welche zufammen im Theertoluol vorkommen. Mit Schwefeljäure fann 
Thiotolen aus Toluol nicht ertrahirt werden, dagegen gelingt die Abfcheidung 


1) Ber. d. deutſch. em. Geſ. 1887, ©. 3231. — *) Ibid. 16, .1624 u. 2970; 
17, 787; 8. €. Schulze, ibid. 17, 2862. 
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mit Jod und Queckſilberoryd in der Kälte, wobei Jodthiotolen gewonnen wird, 
das mit Natrium und abſolutem Alkohol reducirt wird. 

a⸗Thiotolen ſiedet bei 112 bis 1130 und Liefert bei der Oxydation mit 
Permanganat die bei 126,59 ſchmelzende &-Thiophenfäure. Verſetzt man es mit 
einer Löſung von Phenanthrendinon in Eiseffig und fügt unter guter Kühlung 
Schwefelſäure zu, jo tritt eine tief dunkelgrüne Färbung ein, welche nach dem 
Verdünnen mit Waller unter Vermeidung ftärlerer Erwärmung Aether pracht⸗ 
vol rothviolett färbt. 

@>Thiotolen erhält man fynthetifch nach Fittig's Methode aus Jod⸗ 
tbiophen, Jodmethyl und Natrium : 

C,H, JS + CH, J + 2Na = C,H; (CH,)S + 2NaJ. 


Beweiſend für die Conftitution derfelben ift die Synthefe von Kues und 
Paal!) aus Lävulinfäure und PBhosphortrifulfid : 


—0 OB-CH 

| | | | 

Co C0.CH, CH C.CH.. 
Y 


B-Thiotolen fiedet ebenfall® bei 113°, giebt aber bei der Oxydation 
mit Bermanganat die bei 136° fchmelzende P-Thiophenfüunre. Es zeigt gleich⸗ 
falls die Raubenheimer’jche Reaction, aber in anderer Nuance und mit dem 
Unterjdjiede, daß die Aetherlöſung blau gefärbt wirb. 

Synthetifch wurde das B-Thiotolen von Bolhard und Erdmann 2) durd) 
Teitillation von brenzweinfaurem Natrium mit der doppelten Menge Phosphor⸗ 
teifulfid in einer Ausbeute von 50 Proc. erhalten. Dieje Syntheſe ergiebt 
zugleich, die Konftitntionsformel des A-Thiotolens : 


C——C.CH; CH—C.CH, 

I | | | 

CO CO CH CH 
N 


Die beiden Thiotolene zeigen ein ähnliches Verhalten wie das Thiophen, 
Tas Theerthiotolen ſiedet conftant bei 113% und beſitzt ein fpecififches Gewicht 
von 1,019 bei 18°. 


Dimethylthiophene (Thiorene), C,H3S. 


Das Thioren (d. h. ein Gemifch verfchiebener Iſomerer) wurde von 
8. E. Schulze) aus Xylolreinigungsjäure durch Deftilation mit Waffer- 
dampf abgefchieden und von Meffinger *) in reiner Form dargeftellt. Später 
zeigten Ritt 5) und befonders Keiſere), daß das Theerthioren fein einheit« 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 19, 555. — *) loc. cit. — °) Ber. d. deutich. 
Bir Sei. 17, 2852. — *) Ibid. 18, 563 u. 1636. — °) Ibid. 28, 1807. — °) Ibid. 
, 2560. 
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licher Körper ift, fondern ‚aus mehreren Ifomeren beſteht. Es find vier 
Iſomere möglich, die ſämmtlich auf fonthetifchem Wege erhalten worden find: 
I II. 


CH—CH CH—C.CH, 
H,C \ cm, I | CH, 
⸗ N/ 
S 8 
asasXhioren asß:Thioren 
II. IV. 
CH—C.CH; H,C.C—C.CH, 
H,C | N N N 
NY NY 
8 8 
as ß!sXThioren ß:BsThioren. 


a8: Thioren erhielt Ruffi!) aus Yodthiotolen mit Methyljodid nadı 
Fittig’s Methode. Die von Baal?) angegebene Synthefe aus Acetonylaceton 
dur Einwirkung von Schwefelphosphor ift beweifend für die Conftitution 
diejed Thiorens als &sa» Verbindung : 
CH, —CH, CH—CH 
+ HS = | l . 
CH,.CO CO.CH, CH, .C C.CH, 
" NY 


Leicht bewegliche Flüffigkeit von nicht unangenehmem Geruche und dem Siede⸗ 
punkte 135 bi8 136%. Bei ber Laubenheimer’fchen Reaction zeigt es 
einen ſtark rothvioletten Ton. 
6: Bl-Thioren (Metathioren) ift von Zelinstis) ſynthetiſch aus 
x: Methylläpulinfäure durch Deftillation mit Phosphorfulfid erhalten worden: 
CH,—CH.CH, nazc .CH; 


| | 
CH,CO COOH CH,.C CH 
NY 


Es riecht perroleumartig und fiedet bei 137 bis 138%. Es zeigt dumfelviolette 
Värbung bei der Taubenheimer’fchen Reaction. 
%»B=-Thioren (Orthothioren) ift von Baal und Büfchel‘ aus 
P-Merhylläpulinfäure erhalten worden: 
CH,.CH—CH, CH,.C—CH 
| — | - 


| 
CH, CO CO.OH CH,.C CH 
NY 





1) Ber. d. deutſch. hem. Geſ. 20, 1746. — °) Ibid. 18, 2252. — ?°) Ibid. 
20, 2018. — 9) Ibid. 20, 2569; Grünewald, ibid. 20, 25885. 
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Sein Siedepunkt liegt bei 136 bi8 137° und fein Geruch ift ähnlich dem des 
vorigen. Es giebt die Laubenheimer’fche Reaction mit rothvioletter 
Färbung. 

B3⸗B⸗eThioren erhielt Zelinsti!) durch Deftillation des Natronfalzes 
der Iymmetrifchen Dimethylbernfteinjäure mit Schwefelphosphor : 


CH, .CH——CH.CH, A . 
| — | 
CO.OH CO.OH CH CH 
NY 


Stark lichtbrechende Flüffigfeit vom Siedepunkte 136 bis 137°, von thiophen« 
artigem Geruche und auch die gleichen Reactionen wie Thiophen und feine 
Homologen zeigend. 


Tris und Tetramethylthiophen 


find als Begleiter des Steinkohlentheers bislang nicht beobachtet worden, finden 
fi) aber zweifellos ebenfalls darin vor. Man kennt das 
CH, .C—C.CH, 


| 
&:B-B-Trimethylthiophen?), CH, a ‚ ein ftark lichtbrechen⸗ 


des Del vom Siedepunkte 160 bis 163°, fowie das ans diefem nach der 
Fittig’fchen Reaction bergeftellte 

Tetramethylthiophen?), C,S(CH;),, welches bei 182 bis 184° ftebet. 

Eine Reihe von fubftituirten Thiophenen mit längerer Seitenfette, auch 
ſolche mit aromatifchen Radicalen, hat man auf fonthetifchen Wege erhalten, 
aber gleichfalls noch nicht im Steinkohlentheer vorgefunden, doc) ift es fehr 
wahrfcheinlih, daß derartige Ablömmlinge auch in den höheren Fractionen 
angetroffen werden. 

Dos Thiophen hat fi), ähnlich wie da8 Benzol, als die Mutterſubſtanz 
einer großen Körperclafie erwiefen, beren Angehörige auch in reicher Anzahl 
im Steinfohlentheer vertreten fein dürften. Wir nennen von diefen nur das 


8 
cH/ \CH 
Biophen, ‚ welches 2. E. Lévy?!) durch die Reaction 
C NY H 


von Volhard und Erdmann aus Thioglycolſäure, COOH—S—CH,— COOH, 
als widerlich riechendes Del vom Siedepunfte 165 bis 170° erhalten hat. 


1) Ber. d. deutſch. chem. Gef. 21, 1835. — *) Zelinsti, ibid. 20, 2025. — 
?) Selinsti, ibid. 21, 18387. — *) Journ. Chem. Soc. 62, 216; Ber. d. deufſch. 
chem. Bei. 1891, Nef., ©. 9. 
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CH—C-——-C-——CH 


I MM AN 
Dithienyl, CH CH CH CH, weldes im Diphenyl aus Teer 
NY x 


benzol gefunden wurde und ähnlich, wie Diphenyl aus Benzol, aus Thiophen 
entfteht, wenn die ‘Dämpfe deilelben ein glühendes Rohr paffiren 7). 

Es find drei Iſomere denkbar, von denen zwei, dad &'-&= und P’-P-Ti 
thiönyl, bereit8 befannt find. Exfteres ſchmilzt bei 3302), feßterer bei 132°). 


CH—C-—C—-C—C—— CH 


Id AM N N 
Trithyenyl, — CH CH CH CH, von Renard) aus 
N 


NY NY 
S 8 8 
Benzol- und Schwefeldampf erhalten, wenn dieſelben ein glühendes Rohr 
paſſiren; ſchmilzt bei 147° und ſiedet bei 357°. 


Thionaphten, GH,<S>SCH, von Sattermann ımd Yod- 


hard) ſynthetiſch erhalten; naphtalinähnliche Blättchen, vom Schmelzpuntte 

30 bis 319 und dem Siebepunfte 220 bi8 221° (Naphtalin — 218°) und 

ganz ähnlichem Geruch wie Naphtalin. Es-ift analog dem Cumaron. 
CH—C—CH 


I A 
Thiophten, CH C CH, da8 eigentliche Naphtalin der Thiophen⸗ 
NN 


Ss 8 
reihe, von Biedermann und Jacobſon ) erhalten; flüffig, nicht erftarrend, 
fiedet bei 224 bis 226°. 
Wahrſcheinlich wird man dieſen Producten auch noch im Steinkohlentheer 
begegnen. 
Mercaptane 


oder ähnliche fchmeflige Körper von üblem Geruche finden ſich jedenfalls im 
Theer vor. Auch das Alliol, von dem Mansfield aus 50 Liter Theer 
30 bis 40 g erhalten haben wollte (Siedepunkt 70 bis 80°), ift vielleicht ein 
Gemenge folder Körper, obwohl man aud) an Schwefelfohlenftoff und andere 
Körper denken könnte. Vohl) Hat unter 809 fiedende ſchwefelhaltige Körper 
im Rohbenzol aufgefunden: 


Methyimercaptan, CH; .SH, fiedet bei 20°, 

Schwefelmethyl, (CH3)s S, » n 41°, fpecif. Gew. 0,845, 
Aethylmercaptan, C5H,.SH, „ „ 36%, „ n„ 0,831, 
Schwefeläthyl, (C,H;), S, N „u n„ 0,825, :. 


1) Shmidt und Schulg, Ber. d. deutſch. dem. Gel. 17, 789. — *?) Ebrr: 
bard, ibid. 27, 2919. — ?) Ibid. 27, 1741. — *) Compt. rend. 112, 49; Ver. 
d. deutſch. dem. Geſ. 1891, Ref., S. 302. — °) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 26, 
2808. — °) Ibid. 19, 2444. — 7) Dingler’s Journ. 168, 49. 
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Treier Schwefel 


it von KehHlftadt?!) in den Deftillaten vom Steintohlentheer aufgefunden 
worden. SDerjelbe ift wohl aus SO, und H,S unter Mitwirkung des Waſſers 
entitanden. 


Stidftoffhaltige Körper. 
A. Baſiſfche. 
Ammoniak, NH,, 


it ſchon S. 209 erwähnt als Schwefelammonium und Schwefelcyanammonium. 
Es fommt namentlich auch als fohlenfaures Ammoniak vor und bildet den wefent- 
lichſten Beftandtheil des Gaswafſſers. Farbloſes Gas von dem befannten 
jtechenden Geruch, fpecif. Gew. 0,5888 (1 Liter bei 0° und 760mm Drud 
wiegt 0,7635); verdichtet fich bei — 40° zu einer Flüffigkeit, welche bei — 70° 
erftarrt. Seine Teichte Lösfichkeit in Wafler, die ſtark baſiſchen Eigenfchaften 
diefer Löſung ꝛc. find allgemein befannt. Genaueres im II. Bande. 


Subftituirte Ammoniafe 


der Fettreihe kommen wahrjcheinlich im Ammoniakwaſſer und daher aud) im 
Iheer ftets vor. Es feien hier nur die Siedepunkte zc. der unteren Glieder 
angegeben. 
Metbylamin, NH,(CH,). Gas. 1 Bol. Waffer abforbirt bei 12° 
1040 Vol. davon; bremmbar; Geruch fifchartig und ammoniakaliſch. 
Dimetdylamin, NH(CH;),, fiedet bei 8 bis 9°; leicht löslich in 
Waſſer. Geruch, ftart ammoniakaliſch. 
Trimetbylamin, N(CH,),, fiedet bei 9,39; Leicht löslich in Wafler. 
Geruch nach Ammoniak und Heringslake, in welcher es reichlich vorkommt. 
Aethylamin, NH,(C,H,), fiedet bei 18,79; Leicht Löslich. 
Diäthylamin, NH(C,H,). Siedepunkt 57,5°, leicht Töslich. 
Zriäthylamin, N(C3H,)s,. Siedepunft 91°, ſchwer löslich in Waſſer. 
Die höheren Glieder und äußerft zahlreich gemifchten Amine können hier 
nicht berührt werden. Vergl. über das Vorkommen jubftituirter Ammoniake 
im Steintohlentheer auch Köhler, Dingl. polyt. Journ. 1889, Heft 2. 


Ceſpitin, C, H,sN, 


ft eine Bafe von unbefannter Conftitution, iſomer dem Amylamin (welches 
gleichen Siedepunkt hat). Gefunden von Churd) und Dwen. Siedepunft 95°. 
Farbloſes Del von ftarfem, aber weniger unangenehmem Geruche als Amyl- 
amin; leicht löslich in Waſſer, aber nicht in concentrirter Natronlauge. Leichter 
ale Waller. Church und Owen vermuthen darin ein dreimerthiges Radical 
(8,3)”. Fritzſche glaubt es im Steinlohlentheer aufgefunden zu haben; 


!) Ber. d. deutſch. em. Bel. 1880, S. 1345. 
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aber Goldſchmidt und Conſtam halten Fritzſche's Cefpitin fir ihr Pyridin 
hydrat (f. unten). Hiermit ftimmen auch die in Lunge's Laboratorium ge: 
machten Beobachtungen überein. 


Anilin, C,H,.NH,. 


Syn. Phenylamin, Amidobenzol ꝛc. Entdedt 1826 von Unverborben, 
im Steinfohlentheer 1834 von Runge (von ihm als Kyanol bezeichnet). 
Waſſerhelle, aber fehr Leicht gelb, dann roth oder braum werdende Ylüffigfeit 
von Schwachen, eigenthiimlichem Geruch und brennendem Geſchmack. Erſtarrt 
bei — 8° (nad) Anderen noch nicht bei — 20°) und fiebet bei 182°; der 
Dampf ift brennbar. Specif. Gew. bei 15° 1,0270. Es befigt giftige Eigen- 
haften, namentlich für Heinere Thiere. Waſſer löſt etwa 8 Proc. (in der 
Hite 6 Proc.) davon, und ed nimmt felbft etwas Waſſer auf. In Alkohol, 
Aether, Aceton, Schwefeltohlenftoff, Kohlenwaflerftoffen ꝛc. ift es leicht löslich 
Es löſt Schwefel, Phosphor, Campher, Colophonium reihlih auf. “Die 
wäflerige Löfung befigt nur ſchwach alkaliſche Eigenſchaften und bläut nicht 
einmal Lackmuspapier, aber in der Hitze treibt e8 Ammoniak aus deflen Salzen 
aus, während es in der Kälte von Ammoniak aus feinen eigenen Salzen aus 
geichiteden wird. Sehr dharakteriftiich find feine Reactionen mit Chlorfalt 
(violett) und mit Kaliumbichromat und Schwefelfäure (blau). Seine wälle 
rigen Löſungen fcheiden aus den Salzen des Eifens (Oryduls und Oryds), 
Zinks und Aluminiums die Bafe ab. Mit den Mineralfäuren bildet e8 in 
Waſſer und Alkohol Leicht lösliche Salze, welche gut kryſtalliſiren. Im ganz 
reinen Zuftande find diefe weiß, röthen fich aber Leicht an der Luft und nehmen 
einen ſchwachen Geruch an. | 

So wihtig das Anilin ift, wenn es aus dem Steintohlentheerbeuzol durch 
Nitrobenzol hindurch fynthetifch gewonnen wird, um bie Baſis einer enornıen 
Farbſtoffinduſtrie abzugeben, jo wenig bedeutend ift fein directes Vorkommen 
im Theer. Hier ftellt e8 nur eine Verunreinigung der Kohlenwaflerftoffe vor, 
welche durch Wafchen mit Säure entfernt werden muß; auch ift wohl kaum 
daran zu denken, die unbebeutende Menge, welche davon im Theer vorkommt, 
mit Gewinn zu ertrahiren. Der von früheren Beobachtern aus Steinlohlen- 
theer gewonnene bafifche Körper, welcher die Reactionen des Anilind ergab, 
enthielt vermuthlich nur fehr wenige Procente wirkliches Anilin. 

Nach Watjon Smith!) fommt Anilin in allen Deftillaten des Stein- 
fohlentheer8 vor, am meiften jedoch (wie man von vornherein, nad, feinem 
Eiedepuntte, annehmen wird) in dem „Leichtöle* von 0,900 bi8 1,000 fpecif. 
Gewicht. 

Die Homologen des Anilins (oluidine ꝛc.) find bisher nicht als 
directe Beftandtheile des Steinfohlentheerd nachgewiefen worden, kommen aber 
wohl jebenfall® auch darin vor. 


1) Journ. Chem. Soc. 1874, p. 8583. 
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Pyridinreihe. 


Umfaßt eine Anzahl baſiſcher Körper von der Formel Ca Hyn-sN, vom 
Pyridin bis zum Viridin. Ste find charakterifirt durch den „Pyridinfern“, 
welcher dem Benzolfern völlig analog ift, aber an Stelle einer dreiwerthigen 
CII⸗Gruppe ein Stidftoffatom enthält. Sie kommen Hauptfächlicd in dem 
Theile des rohen Steinkohlentheeröles vor, welcher ein fpecififches Gewicht von 
0,890 bis 0,900 beſitzt. Diefe und die Chinolinreihe find ſehr wichtig ge: 
worden, feitdem es erwiejen worden ift, daß die natlirlichen Alkaloide Pyridins 
derivate find und feitdem einige für die Medicin hoch bedeutende Verbindungen, 
3. 2. Thallin, anf fomthetifchen Wege aus Körpern diefer Reihen bargeftellt 
worden find. 

Hofmann!) hat als Gruppenreaction für die Pyridinkörper den charakte⸗ 
riftiichen ftarken Geruch, welchen fie beim Erwärmen mit Jodmethyl und Aep- 
kali geben, hervorgehoben. Dur Einwirkung von Ammoniumfulfat auf 
Glycerin erhielt Stöhr?) Pyribin neben einer ganzen Reihe der anderen, im 
Folgenden befchriebenen Bafen. 


Pyridin, C,H, N. 


Entdedt von Anderfon im Knochentheer, von Greville Williams im 
Steinkohlentheer. Häußermann (Privatmittheilung) fand bis 0,1 Proc. davon 
in fänflihem 50 proc. Benzol und bis 0,25 Proc. in dem aus diefem dar- 
getellten Toluol - Wie Ahrens und Dennitedt?) gezeigt Haben, ift das 
Pyridin auch ein Begleiter des Leuchtgafes und nad) Rofenthalt) findet es 
ſich auch im Bramnkohlentheer (6000 kg leichtes Rohöl gaben 1Okg Roh: 
bajen, aus welchen 200g Pyridin gewonnen werden konnten). Pyridin fanden 
ferner E. Rooft?) in den liber 100° fiedenden Antheilen des Holztheeröls 
neben Iſoamylalkohol, und 2. Haitinger‘), fowie Asböth?) in manchen 
Sorten technifchen Amylalkohols, in welchem es ſich wahrjcheinlich durch An⸗ 
brennen und Verkoken der Maifche während der Deftillation gebildet hat. 
A Monari und 8. Scoccianti®) wiefen e8 unter den Röſtproducten des 
Kaffees nad; 12 xg Moccakaffee lieferten beim Erhitzen auf 260° 40 ccm 
Pyridin. 

An einer Synthefe des Pyridins mit nennenswerther Ausbeute fehlt 
es bisher. Bon Wichtigkeit für die Erkenntniß des Zufammenhanges zwiſchen 
Pyrrol und Pyridin ift die Ueberführung des erfteren in letzteres durch Erhigen 
mit Kaliumalkoholat und Methylenjodid, welde Dennftebt und Zimmer— 
mann?) gelungen ift. 


I) Ber. d. deutſch. em. Gel. 1881, ©. 1497. — 2) Journ. . pr. Chem. 43, 
153. — °) Jahrb. d. Hamb. wiſſenſch. Anft. IX; Ber. d. deutſch. em. Gel. 1894, 
S. 601. — *) Chem.:Ztg. 1890, &.870. — °) Ber. d. deutich. em. Gel. 1898, Ref., 
&.710. — ®) Sitzungsber. d. Mad. d. Wiſſenſch. Wien 1882, Heft Juli. -— 7) Chem.: 
tg. 1889, S. 871. — °) Gazz. chim. 25, [1], 115; Ber. d. deutſch. dem. Gel. 
1895, Ref., ©. 829. — °) Ber. d. deutih. dem. Gel. 1885, S. 3317. 


« 
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CH 


Ho \CH 
Das Pyridin hat die Konftitution und befigt als Mutter 
H \ CH 


N 

fubftanz einer großen Reihe wichtiger Körper ein herborragendes Intereſſe. 
Es ift eine farblofe, bewegliche Flüffigkeit von fehr durchdringendem Gerude. 
Siedepunkt 116,7% (Anderfon) oder 115% (Thenins); fpecif. Gem. bei 0? 
0,9858. Miſchbar mit Wafler in allen Verhältniſſen, wird von Kali oder 
Natron wieder ausgeſchieden. Bläut rothen Lackmus, giebt weiße Dämpfe mit 
Salzjänre, fällt in der Kälte Zink, Eiſen⸗, Thonerde⸗,, Manganſalze. Wider 
fteht der Einwirkung von rauchender Salpeterfäure und Chromfäure. Cs 
bildet mit den Säuren beftändige und in Wafler und Alkohol Leicht lösliche 
Salze, welche fich bei 1009 abdampfen laſſen und an der Luft kaum braun 
werden. Goldſchmidt und Conftam!) fanden in dem aus Steinkohlentheer 
abgefchiedenen Bajengemenge eine Molecularverbindung von Pyridin und Waſſer, 
C,H,N, 3H,0, vont fpecif. Gew. 1,0219, Siebepuntt 92 bis 93°, dem 
Pyridiu ähnlich riechend, welche vielleicht da8 jogenannte Cefpitin ift (f. o.). 


Picolin, G,H,N = C,‚H,.CH;.N. 


Syn. Odorin; ifomer mit Anilin. Entdedt von Unverdorben im 
Knochenöl, von Anderfon im Steinfohlentheer. Farbloſe, bewegliche Flüffig- 
feit von bducchbringendem Geruche. Siedepunkt 135°; fpecif. Gew. bei 0° 
0,9613 (Anderfon), bei 220 0,933 (Thenius). Löslichkeit, bafifche Eigen: 
haften und Salze denen des Pyridins ganz ähnlih. Das Steinkohlentheer: 
" Picolin ift theilweife =» Picolin, d. i. Orthomethylpyridin (Goldfhmidt umd 
Conftam), theilweife y⸗Picolin (8. E. Schulze, Ber. d. deutſch. chem. Gel. 
1887, ©. 413). 

I. MohHler?) konnte außer den genannten auch das 4⸗Picolin darin 
nachweifen, womit alle drei möglichen ifomeren Monomethylpyridine als im 
Theer vorkommend erkannt find. &-Picolin fanden Einhorn und Gilbody’) 
auch im Theer des bituminöfen Schiefers von Mefiel 


Lutidine, CH;N. 


Das erfte Lutidin wurde 1851 von Anderfont) aus Thieröt ifolirt. 
Später wurden Bafen der gleichen Zufammenfegung nod) von Williams‘), 
Owen und Churche) und Thenius”) unter den Deftillationsproducten von 
bitumindfem Schiefer, Torf und Steinkohle gefunden und mit erfterem für 
identifch gehalten. Erft aus den Arbeiten von Ladenburg und Roth, Lunge 


1) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 1883, ©. 2976. — *) Ibid. 21, 10. — °) Ibid. 
1898, ©. 1414. — *) Transact. of the Royal Soc. of Edinb. 20, 247. — °) Chem. 
Soc. Qu. [3], 7, 97. — °) Phil. Mag. [4], 20, 110. — 7) Jnaug.Diff. Böttingen 1861. 
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und Roſenberg, K. E. Schulze, ergab ſich, daß dieſe Baſen keineswegs ein⸗ 
heitliche Körper, ſondern das Gemenge einer Reihe von Iſomeren ſind. 
Man unterſcheidet zwei Reihen iſomerer Lutidine: Dimethylpyridine mit 
ſechs und Aethylpyridine mit drei Iſomeren. 

Dimethylpyridine. Von den theoretiſch möglichen ſechs Iſomeren ſind 
nur fünf bekannt. 


PB 
a: sRutidin, CH,® Jen,’ fonthetifch erhalten, von Lunge und 


N 
Rofenberg‘) und K. E. Schulze?) aus Steinkohlentheerbafen ifolirt. 
Pfeffermünzartig riechende Flitffigkeit vom Siebepunft 142%. Bon Einhorn 
und Gilbody?) auch im Theer der bituminöfen Schiefer von Meflel 
gefunden. ‘ 

%sYysRutidin, ſynthetiſch erhalten, findet fi) nad) Runge und Roſen⸗ 
berg, 8. E. Schulze, fowie F. B. Ahrens) neben dem vorigen im Stein- 
kohlentheerlutidin. Farbloſe, nad) friſch gefchnittenen Gurken riechende Fläffig- 
fett vom Siedepunkt 156 bis 1570. 


a: B’s&utidin. Noch nicht ſynthetiſch dargeitellt, doch von Runge und 
Rofenberg durd) fein Orydationsproduct (der Cinchomeronſäure) ficher in der 
zwiſchen 150 bis 1709 fiebenden Fraction der Steintohlentheerbafen nach⸗ 
gewieſen. 


B⸗y⸗Lutidin. Noch nicht ſynthetiſch dargeſtellt, von F. B. Ahrens) 
aus Theerpyridinbaſen als farbloſes, auf Waſſer ſchwimmendes Oel von nicht 
unangenehmem Geruche und dem Siedepunkt 163,5 bis 164,5° (corr.) erhalten. 
Schwer löslich in Waſſer, beim Erwärmen ſich wieder ausſcheidend. Liefert 
bei der Oxydation Cinchomeronſäure. 


B-PB'sLutidin. Synthetiſch erhalten als waſſerhelle, ſtark lichtbrechende 
Flüſſigkeit vom Siedepunkt 169 bis 1700 und mildem, angenehmem Geruche. 
Liefert bei der Orydation Dinicotinſäure. 


Aethylpyridine. Sämmitliche drei Iſomere find befannt und auf 
IontHetifchem Wege dargeftellt. 

Das einzige von Thenius und von Oechsner de Conind (Bull. Soc. 
Chim. 43, 252) im Steinfohlentheer gefundene Aethylpyridin ift eine farblofe, 
mit Waſſer miſchbare Flufſigkeit vom Siedepuntt 153,5 bis 154,50 und 
vom fpecif. Gew. 0,9443 bei 0%. Es Tiefert bei der Oxydation Iſonicotin⸗ 
fäure und wäre daher das y⸗Aethylpyridin. Runge und Rofenberg bezwei- 
feln die Zuverläffigkeit diefer Angaben. Der Siedepunft des ſynthetiſchen 
y⸗Aethylpyridins liegt bei 164 bis 166°. 


') Ber. d. deutfdh. dem. Geſ. 1887, ©. 409. — *) Ibid. 1893, ©. 1414. — 
) Tbid. 1895, ©. 795. — *) Ibid. 1896, ©. 2999. 
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Collidine, GH,N. 


Die Theorie läßt 22 Iſomere zu, nämlich 3 Propyl-, 3 Iſopropyl⸗ 
6 Trimethyl- und 10 Methyläthylpyridine. Wir führen nur bie bis jekt 
im Steinfohlentheer gefundenen hier auf. 
CH, 


N 
Symmetriſches Trimethylpyridin, . ‚von Mohler!) 
'H,A CH, 
N 


bereit8 1888 im Steinlohlentheerbafengemifch entdedt und fpäter ad von 
Ahrens?) daraus abgefchieden. Farbloſe, ſtark alkaliſch reagirende Flüſſigkeit 
vom Siedepunkt 171 bi8 1729 (corr.). Im kaltem Wafler leichter löslich als 
in warmem. Iſt auch ſynthetiſch erhalten worden. 


C.CH; 
HCG CH, 
a BsysTrimethylpyridin, ‚fand F. B. Ahrens?) 


8 . 





im Steintohlentheerbafengemifch als wenig in Waſſer Lösliches Del von witrzigem 
Geruche. Es ift leichter als Waſſer und ſiedet zwilchen 165 bis 168%. Bei 
der Oxydation mit Permanganat liefert e8 Berberonfäure (sy +» = Pyridin⸗ 
tricarbonfäure), woraus ſich feine Eonftitution ergiebt. 


PBarvoline, CH,N. 


Der Theorie nad) find 54 Iſomere möglich, von denen aber nur 6 
befannt find. Auf Grund der Unterfuchung von Dürkopf und Göttfd‘) 
icheinen im Steinkohlentheer nur Tetramethylpyridine vorzufommen. Thenins 
wollte im Steintohlentheer ein Parvolin (Siedepunkt 188%) entdeckt haben, 
welches aber von Ahrens?) nicht gefunden werden konnte. Dagegen gelaug 
ihm die Abjcheidung des 

C—CH; 


H,C— —CB, 
Benahbarten Tetramethylpyridins, ’ 
H \ CH, 

N 


al8 waflerhelle, in Wafler etwas lösliche Flüffigkeit von nicht unangenehmen 
Geruche und dem Siedepunkt 232 bis 234%. Die Bafe liefert bei der Oxyda⸗ 
tion mit Permanganat &=ßey:ß'-Byridintetracarbonfäure. 


1) Ber. d. deutſch. chem. Ge. 1888, S. 1006. — ) Ibid. 1895, S. 79. — 
) Ibid. 1896, ©. 2999. — *) Ibid. 1890, &. 1110. — °) Ibid. 1895, ©. 7%, 
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Coridin, Cio His N. 


Entdeckt von Thenius. Farbloſe Flüſſigkeit von ſchwach lederartigem 
Geruche; ſiedet bei 2110, wird bei — 170 noch nicht feſt; ſpecif. Gew. (bei 220) 
0,974. Schwer löslich in Waſſer, leicht in Alkohol, Aether ꝛc. Giebt kry⸗ 
ſtalliniſche Salze. 

Ahrens gelang es nicht, dieſe Baſe im Steinkohlentheer aufzufinden; die 
von Thenius abgeſchiedene Flüſſigkeit war daher wahrjcheinlich ein Gemiſch 
verſchiedener anderer Baſen. Dagegen hat Zaloziedi!) aus der bei der Ver⸗ 
arbeitung des Erböles von Boryslaw erhaltenen Abfallſäure eine Bafe von der 
Zuſammenſetzung des Coridind (oder defien Tetra» oder Hexahydrür) abge- 
icieben, deren Borlommen für die Theorie der Erdölbildung beachtenswerth ift. 


Rubidin, CıHırN. 


Entdeckt von Thenius. Farblofes Del von ſchwachem Geruche, Siebe 
punkt 230°, wird bei — 17° did; unlöglich in Waſſer, Leicht löslich in Alkohol, 
Aether ꝛc. Specif. Gew. bei 22° 1,017. Es fällt noch einige Oxyde aus 
isren Salzen. Seine Salze find fchwer kryſtalliſirbar und färben ſich an der 
Luft röthlich; Chlorkalk färbt es roſa; es färbt mit Salzſäure befeuchtetes 
Sichtenholz roth. 

Biridin, Ci-Hs N. 

Entdeckt von Thenius. Gelbliches Del von füßlich aromatiſchem Ger 
ruche; Siedepunkt 251°, bei — 170 noch nicht feſt. Färbt ſich nicht an der 
Luft; in Waſſer ſehr wenig löslich. Specif. Gem. bei 220 1,024. 

Auch die beiden zuleßt genannten Baſen konnten von Ahrens bei feinen 
eingehenden Unterjuchungen des Theerbafengemifches nicht wieder aufgefunden 
werden; ihre Eriftenz wird man daher bis auf Weiteres bezweifeln müſſen. 


Chinolinreihe. 


Diefe enthält einen an einen Benzolfern angelagerten Pyridintern. Sie 
ift zuerft von Greville Williams?) genauer ſtudirt worden, weit mehr 
aber noch in neuerer Zeit, feitdem einige ihrer Glieder fynthetiich dargeftellt 
worden find. 

Ueber die Conftitution des Chinolins und feiner Abkömmlinge hat zuerft 
Körner?) die Anficht ausgefprochen, daß diefelben als Naphtalinderivate zu 
betrachten find, in deren Kern eine CH-Gruppe durch Stickſtoff vertreten ift: 





CH CH CH CH 
cHa/ Y NcH 
CHI & CH 

CH CH CH N 

Raphtalin Chinolin. 


!) Monaish. f. Chem. 1892, ©. 498; Ber. d. deutſch. dem. Ge. 1892, III, 
€. 732. — *) Journ. Chem. Soc. [2] 1, 375. — °) Gazz. chim. 11, 548. 
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Tür diefe Hypothefe Iprechen die Synthejen aus Allylanilin und Hydro 
carboftyril, fomwie die Thatſache, dag Chinolin bei der Oxydation unter ge 
willen Bedingungen unter Sprengung de8 Benzolfernes eine Pyridincarbon- 
fäure liefert, welche der Phtalfäure entſpricht. Neuerdings neigt man aud) 
der Anficht zu, daß der Sticftoff im Chinolinkern mit zweien feiner Balenzen 
an die benachbarten, und mit der dritten an das gegenüberliegende Kohlenftoff: 


atom gebunden ift: * 


Don Wichtigkeit find folgende Synthejen der Chinoline und ihrer Derivate: 


1. Synthefe von Straup?) aus Glycerin, Nitroherjel und Schwefel⸗ 
ſäure: 


C,H, NH, + OCH—CH-—CH, = H,O + GESN-CH-—CH—-CH, 


Anilin Glycerin Acroleinanilin. 
CH 
CH —N—CH—CH = 0 —-H = CE 
0. | 


2. Syntheſe von Döbner und Miller?) aus Anilin und Paraldehyd 
mit Salzſäure: 


C,H,.NH, + 20, H.O — C,H, (CH,)N + 2H,0 + H, 
Chinaldin. 


3. Syntheſen von Friedlaender?) a) aus Amidobenzaldehyd mit 
Acetaldehyd und Natronlauge: 


COH CH, CH.OH-—CH, 
CH, +| = GH | 
NH,  CoH NSnm, Con 
CH-OH-CH, CH—CH 
— = GH | +280 
NH, COH —O 


Die Wafferabfpaltung könnte auch im Sinne der neueren Anficht über 
die Conftitution des Chinolins folgendermaßen erfolgen: 


1) Monatsh. f. Chem. I, ©. 317; II, €. 141. — 2) Ber. d. deutid. dem. 
Geſ. 14, 2812; 15, 3075; 16, 2464. — ®) Ibid. 15, 2673; 16, 1834. 
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H 
CH—OH—CH, C—CH 
RE = Cu) |. 
NH, COH —CH 
b) aus Amibobenzaldehyd mit Aceton und Natronlauge: 
COH CH; CH=CH 
G, RG + | — C, B. | . 
. NH, CO—CH, N=—=0.CH; 


4. Syntheſe von Knorr )) aus Anilin und Acetefjigäther unter Waſſer⸗ 
abſpaltung: 


OH 
CB, —C—CH,—C00H S=CH 
" — G x | . 
N-CH, N=0—CH, 


Chinolin oder Leukolin, C;H;N. 


Entdedt von Runge 1834. Lange Zeit glaubte man, daß das im 
Eteintohlentheer gefundene „Leufolin“ mit dem aus Cinchonin erhaltenen 
„Chinolin“ nur ifomer fet, bi8 Hoogewerf und van Dorp?) ihre Identität 
bewieſen. Es fiebet bei 239 bis 2409 und hat ein fpecifiihes Gewicht von 
1,081, durchdringenden Geruch, und brennenden Geſchmack. In Wafler ift es 
wenig, in Altohol und Aether leicht löslich. Charakteriſtiſch für das Chinolin 
ift fein Berhalten gegen Kaliumquedfilberjodid, mit dem es einen gelblichweißen 
Niederſchlag erzeugt, der fi auf Zuſatz von Salzſäure in bernfteingelbe 
Nadeln verwandelt. Die Reaction tritt auch bei einer Verdünnung von 
1:3500 ein. 

Synthetiſch zuerft von Baeyer?) aus Hydrocarboſtyril erhalten: 


C, HS C, N j 
Hydrocarboftyril Didlordinolin‘ 


CH—CH-CH 
⸗ 


nn —— 


Chinolin. 


Neuerdings iſolirte es aud Döbnert) aus ber zwiſchen 235 bis 2450 
fiedenden Fraction des Baſengemiſches aus Braunlohlentheer, wodurch ein 
neuer Beweis für die Analogie der Beitandtheile des Braunfohlentheerd mit 
denen des Steinkohlentheers erbracht ift. 


C,H, 


1) Ber. d. deutſch. dent. Gef. Ibid. 16, 2595. — *) Ihid. 1833, ©. 435. — 
) Ibid. 12, 1320. — *) Ibid. 1895, S. 106. 
Lunge-Köhler, Steinkohlentheer. 15 
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Sfodinolin, C,H;N, 


wurde von Hoogewerf und van Dorp zugleich mit dem vorigen aufgefunden; 
ſiedet bei 236 bis 237°; ſchmilzt bei 18 bis 23°. 

Eine Reihe von Altaloiden, wie Papaverin, Hhdraftin, Narcotin un 
Morphin find als alkylirte Derivate des Iſochinolins, bezw. feines Tetra: 
hydrürs erfannt worden. 


Methylchinoline (Chinaldine), CoH;N. 


Die Theorie läßt neun Ifomere zu, die zum größten Theil ſynthetiſch 
erhalten worden find. Bon den im Bengolfern fubftituirten fcheinen bis jeet 
unter den Producten pyrogener Zerſetzung noch Feine gefunden worden zu fern. 

nr 
A⸗-Methylchinolin (Chinaldin), em wurde ſynthe⸗ 


N 

tifch erhalten von Döbner und v. Miller!) und fpäter auch als ftändiger 
Begleiter de Theerchinolins durch E. Jacobſen und Reimer ?) entdedt, von 
welchem es 20 bis 25 Proc. ausmadt. Waſſerhelle, ſtark lichtbrechende 
Flüffigkeit von ſchwachem Chinolingerud und dem Siedepunkt 238 bis 239. 

y⸗Methylchinolin (Tepidin), von Williams durch Deftillation 
von Cinchonin erhalten. Waſſerhelle Flitffigfeit von chinolinartigem Geruche. 
Unlöstih in Wafler, leicht löslich in Alkohol und Aether; fiedet bei 256 bie 
258%. Wahrfcheinlich identifch damit ift das von Williams?) im Stein: 
fohlentheer aufgefundene 


Jribofin, C,oH,N, 


das bei 252 bis 2570 fiebet und bei 15° ein fpecif. Gew. von 1,072 beſitzt. 


Dimethyldhinolin, (CH,),C,H,N. 


Es find eine große Anzahl Ifomerer möglich, von denen erft einige 
wenige befannt find. Williams fand im Steinfohlentheer ein Eryptidin 
vom Siedepunkt 275°, das wahrfcheinlich mit dem 2⸗, 3= oder 3=, 4-Dimethhl⸗ 
hinolin von Berend identiſch iſt. elbliche Tlüffigfeit vom Siedepunkt 
273 bis 274°. 


Acridin, C,sHyN. 


Ein im Rohanthracen vorlommender bafifcher Körper, entbedt von 
Gräbe und Karo). Man erhält ihn durch Ausziehen des rohen Anthracens 





i) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 1881, ©. 2312. — *) Ibid. 1883, S. 1082. — 


3) Sahresber. 1855, ©. 550. — *) Journ. f. pralt. Chem. [2] 2%, 188 ; Ber. d. deutid. 


dem. Geſ. 1872, ©. 15. 
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mit verdünnter Schwefelſäure, Fällen mit chromſaurem Kali, Reinigen des 
chtomſauren Salzes durch Umkryſtalliſiren, Fällen der Baſe mit Ammoniaf 
und fchliepliches Umkryſtalliſiren derjelben aus heißem Waſſer. Aud kann 
man das ſalzſaure Salz umkryftallifiren und durch Ammoniak zerjegen. Das 
Acridin Erpftallifirt in orthorhombifchen Prismen farblos, wenn fie fehr Hein 
iind, braungelb in derberen Maſſen. Es ſchmilzt bei 107°, deftillivt bei 360 
unverändert, kann bei 100° ſchon fublimirt werden und wird von Waflerdämpfen 
mitgenommen. Es iſt wenig löslid in kaltem, reichlicher in heißem Waſſer, 
leicht in Aether, Alkohol, Schwefeltohlenftoff und Koflenmwafjerftoffen. Es hat 
eine ſehr ſchwache alfalifche Reaction, bringt aber (auch in verdlinnten Löſungen 
ſeiner Salze) auf der Haut heftiges Brennen hervor; fein Staub erregt ſchon 
in geringfter Menge heftiges Niefen. Schwefeljäure greift e8 erft bei 200° 
an, Salzjäure und Aetzkali noch nicht bei 280°, Zinkftaub, Natronkalk, viele 
Irpdationsmittel gar nicht. Salpeterfäure nitrirt es. Es bildet mit Säuren 
Salze, ſämmtlich von gelber Farbe, welche leicht löslich und kryſtalliſirbar, aber 
ziemlich unbeftändig find. Ihre verbünnten Löfungen fluoresciren ſtark mit 
blauer Farbe, die concentrirteren grün, ſehr concentrirte gar nicht. 

Dos Acridin ift von Bernthfen!) durch Erhigen eines Gemifches von 
Diphenylamin und Ameifenfäure mit Chlorzint, und unabhängig von ihm von 
Fiſcher?) aus Diphenylamin, Chloroform und Chlorzink ſynthetiſch erhalten 
und feine Eonftitution feftgeftellt worden. Durch Riedel?) wurde feine 
Zugehörigkeit zur Chinolinreihe ſicher erwieſen. Gräbe endlic, erhielt das 
Arridin durch pyrogene Zerfegung der Dämpfe von Orthotolylanilin. Danach 
muß die Structur des Acridins durch ne gernelbild 


N 
N Ar 
ansgedrüdt werben. 

Methylacridine. 


Man kennt verſchiedene Methylacridine, die aber bis jegt nur ſynthetiſch 
erhalten worden find. Ein von Bernthjen und Bender*) erhaltenes 
ſchmilzt bei 1140, Sraebe°) erhielt die folgenden : 

2:Methylacridin, Schmelzpuntt 134°; 
4:Methylacridin, Schmelzpunft 88°; 
2:4: Dimethylacridin, Schmelzpunft 71°. 
Tiefe ſowohl wie auch das Acridin bilden durd) Reduction leicht Hydrüre, deren 
Anweſenheit im Steinkohlentheet von Kraemer und Spilter®) feftgeftellt ift. 
i) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 16, 1808. — ?) Ibid. 16, 1820; 17, 101. — 


) Tbid. 16, 1609. — *) Ibid. 16, 1808. — °) Ibid. 1894, Ref., S. 641. — 
) Ibid. 1896, &. 561. 
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Aus der Reinigungsfäure von ſchottiſchem Schiefertheeröl ſchieden Robin: 
fon und Goodwin!) endlich nod) folgende Bafen ab: 


Tetracolin, Cs H,s N, Siedepunkt 290 bis 295° 


Bentacolin, C,3; Hıs N, n 305 „ 310° 
Heracolin, C,4HırN, n 325 „ 330° 
Heptacolin, Cs Hıs N, a 345 „ 350° 


Dctacolin, CieHsı N, n 360 „ 365° 


Weiteren Unterfuhungen muß es vorbehalten bleiben, feitzuftellen, ob hier 
einheitliche Körper vorliegen, oder ob man es, was wahrſcheinlich ift, Tediglid 
mit Gemifchen verfchiedener bafifher Körper zu thun hat. 


Allgemeines Berfahren zur Daritellung der Bafen aus 
dem Steintohlentheer. 


Dean jchüttelt eine größere Menge Steinkohlentheeröl mit einem Gemeng: 
von 1Thl. Schwefeljäure und 2 Thln. Wafler, wenn nöthig, wiederholt. Nach 
längerer Ruhe zieht man die Hare Flitffigkeit ab und kocht fie in einem offenen 
Gefäße, oder in einem Dampfitrome, bis die mechanisch darin enthaltenen 
Kohlenwafleritoffe verjagt find (Pyrrol würde hierbei fortgehen, muß aber fchon 
vorher durch die faure Behandlung zerfegt worden fein, welche Bemerkung wir 
Häußermann verdanfen). Dann colirt man durd) Leinwand, fett Natron- 
lauge im Ueberſchuß zu und deftillirt. Der Waflerdampf veißt die Baſen mit 
über; wern das Deftillat nicht reich genug ift, fättigt man es mit feftem Aegfali 
unter Bermeidung zu großer Temperaturerhöhung und decantirt das jich oben 
anjammelnde ölige Baſengemiſch. Wenn diefes Anilin enthält, fo fegt man 
vorfichtig vauchende Salpeterjäure zu und erhitt allmälig bi8 zum Kochen, wo⸗ 
durd) das Anilin zerftört wird. Die anderen Bafen widerftehen der Säure; 
man fällt mit Waſſer aus, filtrirt und fättigt das Filtrat von Neuem mit Aetz⸗ 
kali. Das decantirte Del enthält noch immer viel Waffer, welches man durch 
fefte8 Aetznatron wegnimmt; dies muß unbedingt vollftändig gefchehen, weil 
jonft die Siedepunfte der flüchtigen Baſen ganz verändert werben, und muß 
daher die Behandlung mit Aetznatron mehrmals wiederholt werden. Jetzt fängt 
man an, methodifch zu fractioniren, was zumeilen bis 20 Rectificationen erheiſcht, 
ehe die Siedepunfte conftant werden. 

Greville Williams zerftört das Anilin und feine Homologen durch 
Erhigen mit falpetrigfaurem Kali und Salzfäure, und verfährt fonft wie oben. 

Folgende Bemerkungen über die Iſolirung der im Theer enthaltenen 
Baſen verdanken wir einer Privatmitteilung von C. Häußermann. Da 
man nur felten die Miſchung von Pyridinbafen in hinreihender Menge zur 
Dispofition hat, um fie durch eine Reihe von fractionirten Deftillationen ifo 
liren zu können, jo.empfiehlt e8 fid), zur Darftellung von conftant fiedenden 
Producten, wenigftens für die niedrigeren Glieder der Reihe, die durch fractios 
nirte Deftillation im großen Maßitabe fabricirten Kohlenwaflerftoffe der Benzol 


!) Transact,. Royal Soc. Edinb. 1878, p. 561 und 1879, p. 268. 
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reihe zu verwenden, welche conſtant von jenen Baſen begleitet werden. Das 
engliſche 50 proc. und 90 proc. Benzol iſt in den dortigen Fabriken ſtets nur 
mit einer Heinen Menge von Schwefelſäure behandelt worden, und enthält ſtets 
noch Thiophene und Bafen. Aus einem folchen Benzol läßt ſich, nachdem es 
durch Fractionirung in einer Savalle’jchen Kolonne in Benzol, Toluol und 
Xylol zerlegt worden ift, welche faft ganz conftanten Siedepunkt befien, bis 
0,5 Proc. reines Pyridin (aus dem Toluol) und ebenfo viel Picolin (aus dem 
Xylol) gewinnen. Wenn man diejes Toluol und Xylol zuerft mit verbünnter 
Schwefelſäure behandelt, jo werden nur die Bafen herausgenonmen und jogleich 
in reinem Zuſtande gewonnen, da die einzelnen Bafen durch die im Großen 
vorgenommene Yractionirung ſchon von einander getrennt find. Thiophen, 
Thiotelen und Thioxen bleiben zurüd und können durd) Behandlung mit con» 
centrirter Schwefelfäure ertrahirt werden. 

Statt ans dem Baſengemiſch das Anilin durd) Salpeterfäure zc. zu ent- 
fernen, wobei e8 zerftört wird und auch Berlufte an den anderen Bafen eintreten, 
entfernt 8 Häußermann als Sulfat, indem er die Bafen mit verblinnter 
Schwefelfäure jo lange behandelt, al8 nod) eine Abjcheidung von ſchwer lös⸗ 
lichem Antlinjulfat ftattfindet, und gewinnt nun aus dem Filtrat die anderen 
Baſen durch Zufat von Aegnatron faft anilinfret. 

Die Menge des im Steinlohlentheer enthaltenen Rohbafengemifches ift 
relativ nicht gering. Seit die Pyridinbafen zur Denaturirung des Altohols für 
gewerbliche Zwecke eine ausgedehnte Verwendung gefunden haben, werden die- 
jelben als lohnendes Nebenproduct bei der Verarbeitung des Steintohlentheers 
gewonnen. ©. Kraemer!) hat hierzu ein Verfahren angegeben, das zugleich 
eine Berwerthung der bei der Benzolwäſche refultirenden Abfallſchwefelſäure dar- 
ftelt und auf deilen Einzelheiten wir im fpeciellen Theil noch zurlidfommen. 


B. Nicht bafifde 
Pyrrol, C. H, N. 


Entdeckt von Runge im Steinkohlentheer, im reinen Zuſtande iſolirt 
von Anderſon aus Knochenöl. Dargeſtellt durch vormalige Entfernung der 
ſtark baſiſchen Körper mit verdünnter Schwefelſäure und der Nitrile durch 
Kochen mit Kalilauge und Ueberführen des in der Fraction 115 bis 130° be» 
findlichen Pyrrols in feftes Pyrrolfalinm. Im Steintohlentheer kommt es nur 
in geringer Menge vor und ift fchwierig daraus abzufceiden. Das Pyrrol 
entiteht bei verfchtedenen pyrogenen Keactionen und ift auch von Williams?) 
beim Durchleiten von Acetylen und Ammoniak durch ſchwach glühende Röhren 
erhalten worden: 


2C,H, + NH, = C‚H,N + H,. 





DNB. Nr. 34947 vom 26. Juli 1885 und 36372 vom 17. Oct. 1885, 
Chemiſche Fabrilg-Actien-@efellipaft zu Hamburg. — ?) Chem. News 51, 15. 
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HC—CH, 
Die heute noch gültige Structurformel fir das Pyrrot || || if von 
HC CH 


S/ 
NH 


Baeyer aufgeftellt worden. Danach enthält dafjelbe den Stidftoff in Form 
einer Imidgruppe. Erperimentell beftätigt hat dies Tubawin!). Beweiſend 
für die oben gegebene Konftitution des Pyrrols ift die Synthefe von Bell?) 
und Bernthfen?) durch Reduction des Succinimids: 


CH-C0\ CH—CH 
| yrEr2B-| | + 23,0. 
CH,—CO CH 

N 

NH 


Die Eonftitution des Pyrrols ift jomit analog derjenigen der Furan⸗ und 
Thiophenverbindungen und e8 zeigt auch nah) Victor Meyert) mit Ifatin, 
Dhenanthrendjinon:c., die für die Thiophene charakteriftiichen Karbftoffreactionen, 
wenn aud) in anderer Nuance. 

Farbloſe Flüffigfeit von chloroformartigent Geruch und brennendem Ge 
ſchmack; Siedepuntt 131°; Ipecif. Gew. 1,077. Wenig löslich) in Wailer, 
unlöslic in Alkalien, leicht löslich in Wether und Alkohol, langfam in verbünn- 
ten Säuren. An der Luft wird es braun, durch Deftillation wieder farblos. 
Einen mit Salzfäure befeuchteten Fichtenfpan färbt e8 rofa, jpäter carminroth. 
Dieje Reaction hängt übrigens mit dem Harzgehalt des Holzes zufammen und 
tritt nicht immer deutlich ein. 

Entſprechend feinem Imidcharakter befist das Pyrrol ſchwach baſiſche 
Eigenſchaften, vermag aber mit Säuren feine Salze zu bilden. Aus der fal; 
ſauren Löfung können unlöslihe Metallſalze von normaler Zujfammenfegung 
gefällt werden, aus denen aber auf Zujag von Alkalien fein Pyrrol abgeſchieden 
werden kann*). Mit PBilrinfäure liefert e8 eine Doppelverbindung, die aber, 
wie Hookers) gefunden hat, fchon beim Trocknen über Schwefeljäure das Pyrrol 
wieder abgiebt. Nafeirender Wafleritoff bildet Hydropyrrole. Durch Ein 
wirkung von Chloroform auf Pyrrolfalium oder eine alkoholische Löſung von 
Porrol und Natriumalkoholat entfteht Monochlorpyribin: 
CH—CH 

| NH + CH—Ch, + 2Na0H 
CH—CH CH=C.CI—CH 
— 2NaCl + 2H,0+ | 
CH=CH—.N 

Durch diefe Reaction, auf welche fich eine allgemeine Methode zur Syn: 
theſe ber Pyridine aus Pyrrolen gründet, wird der fünfgliedrige Ring in einen 
ſechsgliedrigen übergeführt. 


1) Ber. d. deutſch. chem. Bei. 2, 99. — *) Ibid. 13, 877. — *) Ibid. 13, 
1049. — *) Ibid. 16, 2974. — °) Siamiciaen und Zanetti, ibid. 26, 1711. — 
*) Chem. Eentralbl. 1891, ©. 354. 
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Beim Einleiten von trodener, gasförmiger Salzſäure in ätheriiche Pyrrol⸗ 
föfungen tritt Polymerifation zu Tripyrrol ein, das beim Erhigen auf 300° 
unter Abfpaltung von Ammoniak in Pyrrol und Indol zerfällt Y). Die gleiche 
Reaction gilt auch für die Homologen des Pyrrols. 


Methylpyrrole, 


und zwar die Mono», Die, Tri⸗ und Tetraderivate find ſynthetiſch dargeſtellt 
md auch von Anderfon und Ciamician und Weidel?) im Knochenöl 
gefunden worden. Im Theerbajengemifch hat man folche bislang nicht nach⸗ 
gewiefen. Di⸗ und Tetramethylpyrrole fanden Dennſtedt und Lehne ) im 
Ihieröl in verjchiedenen Iſomeren. 


CHyanverbindungen. 


Bon Rhodanammonium ift fchon oben die Rebe gewefen. Näheres im 
zweiten Bande. Im Theer fommt nad) Vincent und Deladanalt) aud) 
Cyanmethyl (Acetonitril), CH;—C=N, vor, welches durch die Einwirkung 
von Alalien unter Wafleraufnahme in Effigjäure und Ammoniak übergeht. 
Sie fanden e8 neben Schwefelfohlenftoff in dem unterhalb 80° fiedenden Theile 
des Nohbenzold. Auch %. Heusler>) konnte beim Ausfchittteln von Benzol⸗ 
vorlauf mit größeren Mengen Waſſers, Deftillation der Löfung und Ausfalzen 
des Teftillats mit Potafche Acetonitril gewinnen. 

Das Cyanmethynl fiedet bei 82°; fpecif. Gew. 0,8052. Farbloſe Flüſſig⸗ 
feit von eigenthümlichem, nicht unangenehmem, ätheriſchem Geruch („Nitril- 
geruch*), mifchbar mit Wafjer in allen Berhältniffen, daraus durch Salze ab- 
Iheidbar, brennt mit violett gefäumter Flamme. 


Bengonitril, C,H,.CN, 


ift zwar nicht direct im Steintohlentheer nachgewieſen worden, doch fteht zu ver- 
muthen, dag die von Schulze‘) im Phenolrüdftand beobachtete Anweſenheit 
von Benzoefäure aus diefem durch Einwirkuug von Natronlauge zu erflären ift. 

Farbloſe Flüffigkeit von Bittermandelölgeruch; Siedepunkt 1919, fpecif. 
Gew. 1,023 bei 0°. Es erftarrt in ftarker Kälte und fchmilzt dann bei —17°. 

Benzonitril erhielten Degrez und Cambier?) beim Durdjleiten von 
Cyan durch kochendes Benzol bei Gegenwart von Aluminiumdhlorid. Auf ähn⸗ 
liche Weife dürfte e8 auch bei der Bildung des Steinkohlentheers entftanden fein. 

Aehnliche Berbindungen find im leichten Steintohlentheeröl von Nölting?) 
gefunden worden; er hält fie entweder fir Methylifocyanlir, das bei 59,6% 
fedet, oder für Aethylifochanitr, das bei 78,19 fledet, und ſchreibt ihren die bis⸗ 
weilen bei Leichtölen beobachteten giftigen Wirkungen zu. 


i) Dennſtedt und PBoigtländer, Ber. d. deutih. dem. Gef. 27, 476. — 
*) Ibid. 13, 77. — ») Ibid. 1889, ©. 1918, 1920 u. 1924. — *) Compt. rend. 
86, 340. — °) Ber. d. deutſch. chem. Gef. 1895, ©. 488 u. f. — °) Ibid. 1885, 
6.615. — 7) Ibid. 1896, Ref., S. 185. — °) Bull. soc. ind. Mulhouse 1884, p. 461. 
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Carbazol, Ci⸗ B. N. 


Syn. Imidodiphenyl. Entdeckt von Gräbe und Glaſer)) im dem 
Rückſtande von der Reinigung des Anthracens mit Aetzkali (Cap. 7), in we 
chem es als Kaliverbindung enthalten ift, welche durch Waſſer gefpalten wird, 
Es bildet ftetS einen bedeutenden Beftandtheil des Rohanthracens. Seine Eigen- 
fchaften gleichen ungemein denen eines Kohlenwafler ftoffs; wie dieſe bildet es 
auch eine Pilrinfäureverbindung (Schmelzpunft 1820) in großen rothen Säulen, 
welche man zur Reinigung de8 Carbazol8 anwenden Tann. Sonft kann diefet 
auch durch Umfryftallifiren oder Sublimiren gereinigt werden. Es bildet weiße 
Blätichen oder Tafeln, unlöslih in Waſſer; in Alkohol, Aether, Benzol, 
Chloroform wenig löslich in der Kälte, Leichter in der Stedehige. 100 Thle. 
Toluol löjen bei 16,5° 0,55 Thle., bei 100° 5,46 Thle.; 100 Thle. abjolnter 
Alkohol bei 14° 0,92 Thle., beim Siedepunkt 3,88 Thle. Schmelzpuuft 238°; 
es fublimirt leicht und fiebet bei etwa 355%, In reiner Schwefeljäure löſt es 
fich in der Kälte mit gelber Farbe; die Heinften Spuren von Salpeterfäure, 
Chromſäure, Chloraten und anderen orgdirenden Stoffen bringen darin eine 
intenfiv grüne Färbung hervor. Aus der kalt bereiteten Löſung in Schwefel: 
fäure wird e8 von Waſſer unverändert gefällt; in der Hige entfteht aber eine 
Shifofäure. Salpeterfäure giebt Nitroproducte. Es wird nicht verändert durd) 
Glühen mit Natronkalt, Aetzkali, Zinkſtaub ꝛc.; beim Glühen mit Kalikalt wird 
ein Theil unter Bildung von Ammoniaf zerfegt. Es hat keine bafifchen Eigen: 
Ichaften und bildet feine Salze mit Säuren, aber eine Acetyl⸗ und eine Kalium 
verbindung, in welcher der Imidwaflerftoff durch Acetyl reſp. Kalium erſetzt if 

CH 
Seine Structur ift: | yNH, alfo das Imid des Diphenyls. 
6 

Beweifend für diefe Conftitution ift die Syntheje des Carbazols ans 
Anilin oder Diphenylamin, weldhe Graebe?) auf pyrogenetifchem Wege auf 
geführt hat: CH | 

s H. C. H. 
INE= | NH + H,, 
Ce Hs C,H, 
fowie diejenigen von Goske?), Täuber*), Graebe und Ullmann?) und 
Blanf®). 

Sharakteriftifch für das Carbazol find die Nothfärbung eines mit alfo- 
holifcher Löſung getränften Fichtenfpans durd) Salzſäuredämpfe, fowie die 
Blaufärbung mit Ifatin und Schwefeljäure und die carmoifinrothe Färbung, 
welche durch Benzochinon mit einem Gemifch von Effigfäure und verdiünnter 
Schwefelſäure erzeugt wird. Beim Zufammenfchmelzen von Carbazol mit 
Dralfäure entfteht ein blauer Farbſtoff, das fogen. Carbazolblau. 


I) Ann. Chem. Pharm. 163, 343; 170, 88. — *) Ibid. 167, 125; 174, 180. 
— 3) Ber. d. deutih. dem. Geſ. 20, 232. — *) Ibid. 24, 200 u. 26, 1703. — 
3) Ann. Chem. Bharm. 291, 16. — °) Ber. d. deutich. dem. Gel. 1891, ©. 306. 
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Man kennt zwei ifomere Dimetdylcarbazole, die aber im Stein- 
tohlentheer noch nicht aufgefunden worden find. Homologe und jubftituirte 
Sarbazole erhielten Täuber und Köwenherz!) aus Benzidin, Tolidin und 
deren Amidoproducten. 


Phenylnaphtylcarbazol, CeHııN, 


— Imidophenylnaphtyl, entdedt von Brund, unterfuht von Gräbe und 
Knecht? (die e8 auch ſynthetiſch dargeftellt haben); wird erhalten durch) 
Eublimation der Deftillationsrüditände des Rohanthracens. Intenſiv gelb, 
aber nur durch eine unbekannte Beimifchung, denn es wird durch Schmelzen 
mit Kalihydrat weiß. Yaft unlöslich in kaltem, fehr wenig löslich in ſiedendem 
Benzol und Eiseffig, befler in heißem Anilin. Toluol und abfoluter Alkohol 
löſen in der Kälte faft nichts, in der Hige auf 100 Thle. Toluol 0,39 bis 0,57, 
auf 100 Thle. Altohol 0,25 Thle. Die Löfungen haben intenfiv blaue Fluores⸗ 
cenz. Es fchmilzt bei 330° und fiedet höher als Schwefel. Gegen Schwefel: 
fänre 2c. verhält es ſich wie Carbazol. 

Tiefer Verbindung, welche ald Phenyl⸗43⸗Naphtylcarbazol anzu- 
Sprechen ift, tfomer ift das Phenyl-@-Naphtylcarbazol vom Schmelz- 
puntt 225°, welches bislang nur auf fonthetifchem Wege erhalten worden if. 
Ps-Dinaphtylcarbazol?), CoH,,N, Schmelzpunft 170°, ift gleichfalls 
nur auf ſynthetiſchem Wege erhalten worden. 

Aud die Carbazole bilden durch Addition von Wafjerftoff Pabelte, ı von 
welchen bereits eine Anzahl befchrieben worden find. 


Greier Koblenftoff (fo genannter) 


wird ſtets im Steinfohlentheer gefunden, und ſtammt zum Theil daher, daß aus 
der Gasretorte Kohlenftaub oder Koksſtaub mechaniſch mit fortgeriffen wird; 
der größte Theil defielben entfteht offenbar durch pyrogene Zerſetzung ber ge⸗ 
bildeten Gafe und Dämpfe an den heißen Wänden der Netorten. Diefe Anficht 
theilt (nach) freundlicher Privatmittheilung) auch Kraemer. Beftätigt wird 
fie durch eine Unterfuhung von Köhler), welcher in einem aus Theer ab« 
geſchiedenen Product nur etwa 0,4 Proc. Aſche nachweiſen, und unter den 
Mikroſtop nur amorphe Gebilde ohne Kanten und Eden (alfo ohne Bruch⸗ 
flächen) finden konnte. Kofsofentheer enthält nad) Kraemer) bedeutend 
weniger freien Kohlenſtoff als Gastheer, was gleichfalls die Anſicht über deſſen 
Bildung beſtätigt. 

Dan beſtimmt ihn, indem man den Theer mit indifferenten Löſungs— 
mitteln, beſonders mit heißem Benzol, bis zur Erſchöpfung behandelt. Auf 
dieſem Wege: find in deutſchem Steinkohlentheer 7 bis 33 Proc. freier Kohlenſtoff 
gefunden worden. Ein daran reicher Theer iſt ſchwer verkäuflich, weil es ſchwer 


i) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1891, S. 1033 u. 2597. — 9) Ibid. 1879, 
€. 341, 2241. — °) Ris, ibid. 19, 2240. — *) Dingl. polyt. Journ. 270, 233; 
geitihr. f. angemw. Chem. 1888, S. 677. — °) Journ. f. Gasbel. 1887. 
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ift, ihn bis zu hartem Pech zu deftilliven, ohne die Blafen zu befchädigen. Cs 
ift jedoch ficher, daß man durch Auswaſchen von Theer oder Pech mit Benzol :c 
noch nicht wirklich reinen Kohlenftoff, fondern nur dem Anthracit oder Sofs 
ähnliche Subftanzen erhält (vgl. Behrens, im 6. Capitel). Wir kommen 
auf diefen Gegenftand fpäter, bei der Beurtheilung des Verarbeitungswerthes, 
noch ausführlich zurlid. 


Theorie der Theerbildung. 


Die Urfache der im Gegenſatz zu anderen Theerforten vorwiegend aroma- 
tifchen Natur des Steinfohlentheers hat ſchon lange das Intereſſe der Chemiker 
in hervorragender Weife beanfprudt. Man hat urfprünglich angenommen, daß 
diefer Umftand mit der aromatischen Natur der Steinkohle zufannmenhängt, 
in welcher Guignet!) feinen freien Kohlenftoff nachweiſen, aus welcher 
er aber Subftanzen erhalten konnte, welche aromatischen Beftanbtheilen ihre 
Entftehung verdanten mußten. Balger?) hat dann für die Steinfohle 
einige Conftitutionsformeln aufgeftellt, bei welchen er von der aromatiichen 
Natur der Steinkohle überhaupt ausging. Das Borhandenfein der ganzen 
Benzolreihe unter den Beitandtheilen des Steinfohlentheer® beweift natürlich 
nicht die Präexiſtenz einiger Glieder derfelben in der Steinkohle al8 folcher, aber 
diefe Körper konnten fehr wohl als durd) den Zerfall complicirterer Benzol- 
derivate entſtanden gedacht werden, eine Anficht, die auch in jüngfter Zeit von 
Kraemer und Spilfer wieder ausgefprochen worben ift. 

Später hat dann Berthelot?) eine allgemeine Theorie der pyrogenen 
Reactionen aufgeftellt, nad) welcher diefe ſowohl als Aufbau» wie auch ale 
Abbaureactionen zu betrachten find. Zur Bildung von Kohle und compleren 
Kohlenwafjerftoffen unter fortichreitender Abſpaltung von Waſſerſtoff führen 
ausjchließlic, die Aufbaureactionen, bei denen ein directer Zerfall von Kohlen: 
wafjerftoffen in ihre Elementarbeftandtheile niemals ftattfindet. Dadurch, daß 
die entftehenden complicirteren Kohlenwafjerftoffe immer wieder in einfachere 
zerfallen, dieje fi) aber wieder zu höheren aufbauen, begrenzen fich Aufbaus und 
Abbaureactionen gegenfeitig, wodurd ein complicirtes Gleichgewicht zwiſchen 
einer größeren Zahl von Kohlenwaflerftoffen hergeftellt wird. Für das Methan 
3. B. läßt fich diefer Hergang folgendermaßen darftellen: 

l. 2CH, = C,H, + H;; 2. 2CH, = C,H; + 3H,;; 

3. 2,H, = (C,H, + B;; 4.GH + HH, = GH; 

5. CH, 4 H, — G.H,;; 6. 20,Hs; —2CH, + C,H, +H, 

Die Anfbanreactionen beftehen fowohl in Vereinigungen von Kohlenwaſſer⸗ 
ftoffen mit elementavem Wafferftoff, als and) in ſolchen mehrerer Kohlenwaſſerſtoff⸗ 
molefüle zu einem größeren. Die glatte Synthefe des Benzols aus Acetylen, 


1) Compt. rend. 88, 590. — *) Bierteljahräichrift der Züricher naturf. Gel. 
1873. — 2) Ann. chim. phys. 1866 (IV) 9, 413; 1867 (IV) 12, 1; 1869 (IV) 16, 
143; 1877 (V) 10, 169. 
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welche Berthelot beim Erhigen von Acetylengas im rothglühenden Rohre ge: 
Imgen ift, 

30,H, = C;H,, 
machte es ſehr wahrfcheinlich, daß dies bei der Bildung von Benzol aus Stein- 
Iohle eine große Rolle ſpielt. D. Iacobfjen!) Hat dann die Theorie von 
Berthelot unter Zuhilfenahme des Allylens und feines höheren Homologs 
and) auf die Bildung der anderen Benzoltohlenwaflerftoffe ausgedehnt: 


CH CH CH CH CH CH 
A ; ar ; 
H” Hy” 
— 
CH; 
Benzol Toluol 
CH CH CH CH—CH CH CH CH—-CH” 
11.711 | Il l I A 
CC CC CH”, _, CH”; ; 
| | | 
CH, CH; CH, CH; CH, CH; 
Metarylol Paraxylol Orthoxylol 
TER CH CH” OH, 
A l _. * — 
eo CH — J CH 6 CH” 
| | | N — | IA | 
CH, CH, CH; CH, CH, CH, C en 
CH, CH, 
Refitylen Pjeudocumol Hemellithol 


Die Bildung höherer aromatifcher Kohlemwaflerftoffe denkt fih WR. Ans» 
ſchütz)) aus Benzol unter Weſerfoffabſpaluuns folgendermaßen: 


AN NS 
+ 0 
N 


NN 
Rd 
Benzol Acetylen Naphtalin 
CH 
ůV Na NN 
Or 
NV" NSN 
CH 
Raphtalin Acetylen Anthracen 


i) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1878, S. 1213. — ?) Ibid. 
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/N.N 
INN | 
| | | CH=\N/N + B.. 
VX lo [ 
CH=CH Nr 
Naphtalin Acetylen Phenanthren 


Bei der Aufſtellung dieſer Theorie, bezw. ihrer Anwendung auf die Aromati⸗ 
ſirung der Beſtandtheile des Steinkohlentheers, ging man von der Anſicht aus, 
daß auch beim Verkoken der Steinkohle zunächſt Acetylen und deſſen Howologe 
gebildet, und dieſe erſt in ſeeundärer Reaction zu Benzol und anderen aroma⸗ 
tifchen Kohlenwaflerftoffen polymerifirt und condenfirt werden. Sonach wäre 
der Gehalt eines Theers an aromatiſchen Subftanzen Iediglich eine Function 
der herrſchenden Temperatur, eine Anficht, mit der die früher gültige Annahme, 
daß die bei niedriger Temperatur gebildeten Brauntohlene und Schiefertheetöle 
fast ausjchlieglich Kohlenwaflerftoffe der Yettreihe enthielten, fowie die Beob- 
achtung, daß durd) Ueberhigung diejer Theeröle, fowie des Petroleums aroma: 
tifche Kohlenwafferftoffe gebildet werden, in willlommener Uebereinftimmung 
ſich befinden. 

Neuere Unterfuhungen machen es indeflen ſehr wahrfcheinlich, daß dieſe 
Hypotheſe nur in beſchränktem Maße zutreffend if. Was zunächft die Bildung 
von Xcetylen beim Leuchtgasproceß betrifft, fo geht aus Verſuchen von Vivian 
B. Lewes!) unftreitig hervor, daß daffelbe ausſchließlich das Product hoher 
Temperatur umd nicht etwa einer Oxydation if. Wir willen, daß die Stein 
fohle bei trodener Deftillation als gasfürmige Probucte der Hauptſache nad 
Grubengas und Waſſerſtoff liefert, und daß die fchweren Kohlenmwafierftoffe 
(Aethylen, Acetylen) nur eine quantitativ untergeordnete Rolle fpielen. Lewes 
hat das Verhalten des Grubengafes bei 11009 (der ungefähr in einer Gasretorte 
herrſchenden Temperatur) für fi) allein und in Gegenwart von Sauerftoff, 
Luft und anderen Gaſen unterfucht und nachgewiefen, daß die Gegenwart diefer 
Safe einen Einfluß auf die Bildung von Acetylen nicht befigt, fondern daß 
diefe lediglich von der höheren Temperatur abhängig iſt. Aehnlich wie das 
Methan verhält fid) aud) das Aethan. Der Einfluß der Temperatur auf bie 
Bildung ded Acetylens zeigt ſich aus folgenden Zahlen der Vergafung eines 
ruſſiſchen Petroleumdeftillates: 


Temperatur der Ketorte: 500° 700° 800% 900° 
Ausbeute an Gas pro Sallone Oel . . 12 60 72 84 
Leuchtkraft - . .. . 54,8 507 571 42 
Ungefättigte Ritemmaferafie 2.839,13 36,56 836,55 22,04 
Ücetylen - . . ... 0,052 0,084 0,8 0,46 


Somit wäre alfo des Auftreten von Acetylen beſonders reichlich zu erwarten, 
wenn die Temperatur der Retorte bereits gegen 10000 geſtiegen iſt. 


1) Chem.⸗Ztg. 1892, ©. 384. 
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Wäre die Hnpothefe Berthelot’s auf die Bildung der Gefanuntmenge an 
aromatischen Beftandtheilen im Steinfohlentheer zutreffend, fo müßte alfo die 
Theerbilbung hanptfächlich im weiter vorgefchrittenen Stadium der Zerſetzung 
auftreten. Nun wiſſen wir aber aus den Beobachtungen Bunte’81), daß dies 
leineswegs der Hall ift, fondern daß die Entwidelung der flüchtigen, condenſir⸗ 
baren Beftandtheile der Steinkohle beim Leuchtgasproceß in der erften Zeit der 
Deitillation am ſtärkſten vor ſich geht, was man an der Temperatur der Steig: 
söhren von der Retorte zur Hydraulik beobachten kann. Diefelbe zeigt nach der 
erſten Biertelftunde ihr Marimum und fällt von da ab gleichmäßig bis zum 
Ende der Deftillation. Nach den Refultaten diefer Beobachtungen muß man 
annehmen, daß die Hauptmenge des Theers bereits nad, Ablauf der erften 
Stunde übergegangen ift, wo bie Zemperatur der Retorte noch nicht fo hoch ger 
ftiegen ift, um ein Maximum der Acetylenbildung zuzulaffen. Ueber die Temper 
ratır in der Retorte während der verjchiedenen Phafen der Deftillation hat 
Heing?) intereffante Beobachtungen mitgetheilt, denen zu entnehmen ift, daß 
diefelbe nad) der erften Stunde erft 420°, nad) drei Stunden 960° und nad) 
fünfeinhalb Stunden 1075° in einem fpeciellen Falle betrug, während die 
Temperatur des Ofens felbft auf 14009 geftiegen war. Aus diefen Beobad)- 
tungen geht aber unzweifelhaft hervor, daß ſich die größte Menge des Cheers 
bereits bei einer Temperatur bildet, die weſentlich unter 500° Tiegt; wenngleich 
andy die Wandungen ber Retorte in dieſer Phaſe ſchon eine bedeutend höhere 
Temperatur aufzumweifen haben, fo ann diefem Umftande dod) kein bedeutender 
Einfluß auf den Gang der Reaction zugefchrieben werden. 

Ueber die Frage der Aromatifirung der Grenzkohlenwaſſerſtoffe und die Kolle, 
welche da8 Acetylen dabei fpielt, hat auch $.Haber?) Unterſuchungen mit ver- 
ſchiedenen Kohlenwaflerftoffen angeftellt und dabei gefunden, daß ein unmittelbarer 
Uebergang z. B. von Heran in Benzol nicht ftattfindet, weil die C-H-Bindung fefter 
iſt, alö die C-C-Bindung. Gleichwohl wird ſowohl bei 600 Bis 800°, als auch bei 
900 bis 10009, einer Nebenreaction entfprechend, etwas Benzol gebildet, welche Bil⸗ 
dung auch bei Trimethyläthyfen ftattfindet, ein Beweis dafür, daß diefe Bildung 
mit der jechögliebrigen, gerablinigen Hexankette nichts zu thun hat, fondern eine 
Aufbaureaction aus einem Spaltungsftüd, jedenfalls den Acetylen, if. Ace 
tylen tritt in allen Bergafungen und bei allen Temperaturen ftet8 in procen- 
tualfleiner Menge auf; es ift auf der einen Seite in concentrirtem Zuſtande 
fehr labil, indem e8 bei 630° ſich leicht und energiſch polymerifirt und bei 800° 
ſchon große Mengen Waflerftoff abipaltet; auf der anderen Seite aber ift e8 in 
Rarter Berdiinnung jedem anderen Kohlenwaflerftoff an‘ Beftändigfeit überlegen 
und bildet fich nad) Berthelot bis zu einem Partialdrud, mit welchem es bei 
600 bis 10009 nicht mehr beftändig ift, in ber Zone des Lichtbogens. Iedenfalls 
ſteht feft, daß bei einer Temperatur von 600 bi8 800° die Summe von Aces 
tylen und aromatischen Producten, deren Entftehung aus Acetylen ſehr wahr« 
ſcheinlich ift, aus aliphatiichen Kohlenwafjerftoffen fchlechterdings nur einer un- 


) Journ. f . Gasbel. „1088, ©. 595. — *) Ibid. 1886, S. 294. — °) Ber. d. 
deutlich. em. Sri 1896, ©. 2691. 
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erheblichen Nebenreaction entjpricht, und daß auch zwifchen 900 und 1000° die 
Summe gegenüber dem Betrage der Körper, die nad) den gefchilderten Um⸗ 
fegungsverhältniffen entftehen, vernadjläffigt werden kann. 

Aud) Heusler!) Hält die Anschauungen von Berthelot, angewandt auf 
die Theorie der Theerbildung, für einfeitig, muß vielmehr nad) feinen Erfah 
rungen annehmen, daß die aromatischen Kohlenwaſſerſtoffe bei der Deftillation 
bituminöfer Subftanzen nicht allein durch Syntheſe aus pyrogenen Zwiſchen⸗ 
producten, wie Hcetylen u. a., entftehen, jondern zum Theil auch al8 primäre 
Deftillationsproducte der in der Kohle vorhandenen, der aroma- 
tifhen Reihe angehörigen Stoffe anzuſprechen find. 

Es Hat ſich nämlich, entgegen der früher herrfchenden Anficht, herausgeſtellt, 
daß der Vorlauf des Braunkohlentheers viel Benzol und Homologe und fogar 
reichlich Naphtalin enthält, daß dagegen der Vorlauf des Schiefertheers wenig 
Benzol und Homologe und anfcheinend gar fein Naphtalin enthält: 


Braunlohlentheer Schiefertheer 
Baraffine . » > > 2 rund 16 Proc. 42 Proc. 
Naphtene . . .. 45 10 ,„ 
Aromatiſche Soenafeofe >20 en 45, 73 » 
Aethylene . . - 2. 3, 393 „ 


Bom Standpunkt der Hypotheſe Berthelot's ließe fich diefe Anomalie der 
beiden Theere nur durch eine niedrigere Bildungstemperatur des Schiefertheers 
erklären, eine Annahme, die nicht zutreffend ſein dürfte, da ſowohl beim 
Schweelproceß der Braunkohlen, als auch dem der bituminöſen Schiefer im 
Intereſſe einer reichlichen Paraffinausbeute möglichſt niedrige Temperaturen 
eingehalten werden unter Vermeidung jeder Ueberhitzung der Theerdämpfe. 
Durch die bereits erwähnten Verſuche von Haber iſt indeſſen feſtgeſtellt worden, 
daß nennenswerthe Mengen von Acetylen und Benzol aus Grenzkohlenwaſſet⸗ 
ftoffen erft bei Temperaturen iiber 9009 gebildet werben, was mit den Reful- 
taten von Lewes durchaus im Einflang fteht. Man darf aber als feitftehend 
annehmen, daß ſowohl bei ber ſächſiſchen Braunkohlentheer⸗ als auch der ſchotti⸗ 
ſchen Schiefertheerfchtveelerei eine Temperatur von 900° in den Retorten nicht 
oder nur felten erreicht wird. Die Bildung der relativ geringen Mengen 
aromatischer Subftanzen aus fetten Kohlenwaflerftoffen, wie fie der Schiefertheer 
aufweift, läßt fich wohl auf pyrogenem Wege erflären; dagegen dürfte die jehr 
viel größere Menge der Benzoltohlenwaflerftoffe und des Naphtalins, welde 
der Braunfohlentheervorlauf enthält, auf diefem Wege nicht entftanden fein. 
Ihre Bildung erflärt fi) aber ganz ungezwungen, wenn man den fundamentalen 
Unterfchied in der chemiſchen Zuſammenſetzung der Rohmaterialien ins Auge faßt. 

Nach von Fritfh2) Hat man ſich die Braunkohlenlager der Provinz 
Sachſen durch Zufammenfhwemmung pflanzlicher Reſte zu denfen; dieſe 
fonderten fi) zum Theil nad) dem fpecififchen Gewicht und gaben anf dieſe 


1) Ber. d. deutſch. em. Gel. 1896, ©. 2748. — ) Berh. de Bergmannstages 
in Halle 1889. 
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Beile Veranlaffung zu einer Anreicherung der pflanzlichen Harze in beftimmten 
Schichten, welche fich durch eine hellere Farbe von der gewöhnlichen Braunkohle 
unterjcheiden und in erfter Linie als Rohmaterial für die zahlreichen Theer- 
ichweelereien dienen. Heusler hat ſchon früher 2) darauf aufmerffam gemacht, 
dag dieje fofftlen Pflanzenharze auf die Zufammenfegung des Theers von Ein- 
fluß fein müffen. Dieſe Harze gehören theild der aromatischen Reihe an, theils 
ftehen ſie ihr als polymerifirte Terpene nahe, z. B. Retinit und Siegburgit. 
Kin derartiges Rohmaterial ift aber im Stande, bei der trodenen 
Deftillation aromatifhe Kohlenwafjerftoffe zu Tiefern, ohne daß 
dabei Hcetylen oder ähnliche Zwiſchenproducte gebrldet zu werden 
braudten. Fir die Steinfohle gilt aber nad) unſeren Ausführungen im 
erften Capitel das Gleiche. 

H. Alleyne Niholfon und andere hervorragende Geologen betrachten 
dagegen die bituminöfen Schiefer Schottlands auf Grund eingehender Unter: 
ſuchungen im Weſentlichen als die Reſte einer marinen Thierwelt, und 
in dem animaliſchen Urfprunge der bituminöfen Schiefer erblidt daher Heusler die 
Urjadje, daß bei der trodenen Deitillation derfelben aromatifche Kohlenwaſſerſtoffe 
nur in geringer Menge entftehen; auch die Bildung reichlicher Mengen Ammoniaf 
erklärt fi aus diefer Thatſache und es ift von befonderem Interefle, daß neben 
Pyridinen und Pyrrolen, deren Anwefenheit im fchottifchen Schiefertheeröfe 
Ihon länger bekannt ift, and) nicht unbeträchtliche Mengen von Fettfäurenitrilen 
darin nachgewiejen werben konnten. Hierdurch tritt die Analogie des Schiefer- 
theers mit dem Knochentheer Har zu Tage. 

Zu den gleichen Ergebniffen bezüglich der Bildung der hochmolecularen 
aromatiichen Kohlenwaflerftoffe gelangt aud; Kraemer?) im Verlaufe einer 
Reihe höchſt intereffanter und werthuoller Arbeiten, melde er im Verein mit 
Spilker, Eberhardt und Klotz ausgeführt hat. Nach diefen kann die Hypo» 
theje, daß auch dieſe Kohlenwaſſerſtoffe des Steintohlentheers fich, vorzugsweiſe 
durch Sufammenjchweißen von Acetylenen und deren weiteren Condenfations- 
producten unter Waflerftoffabjpaltung gebildet haben, nicht mehr als gefichert 
gelten. Dan muß vielmehr annehmen, daß fich diefelben aus Cumaron und 
Sttrol durch pyrogene Condenſation gebildet haben. Wir haben diefer Bildungs- 
weiſen fchon bei der Einzelbefchreibung der betreffenden Kohlenwaſſerſtoffe ge- 
dacht und führen einige derſelben hier nochmals auf: 





GH,—G,H, CH, C. H⸗ 
GH = H.O; 
0 Va | + 6 Ds NH, ⸗⸗ +H | 
Gumaron Benzol Bhenanthren 
C‚HB,—C,H G,H,——-C,H 
\ * + CoHB = \ ‘ ⸗ + HR0; 
Gumaron Rapbtalin Chryſen 


I) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 25, 1667. — *) Ibid. 1890, ©. 84, 3169, 3269 
und 3276. 
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GH; —CH—CH,.C,H; „ir 
— — 0H. CH. + B;; 
CH 


CH, 
Toluolſtyrol Anthracen 
C,H,—CH—CH,.C,H,.CH, N 
— CE | ge ‚CH, +CH,+B,;; 
CH, 
m⸗xylolſtyrol Methylanthracen 


— H,—C H—C H, . C, Hs (CH3;)s yeR 
= G; ung | ydı (CH;); + CH, --H,. 
CH; CH 


Pſeudocumolſtyrol Dimethylanthracen 


Cumaron und Styrol ſelbſt können als auf verſchiedenen Wegen entftanden 
gedacht werden: entweder durch Abbau aus gewiſſen Säuren der Fettreihe 
(Cumarilſäure, Zimmtſäure), welche vielleicht im Steinkohlentheer als Ammo—⸗ 
niakverbindungen oder als complicirtere Paarlinge in der Steinkohle ſelbſt prä: 
exiſtirend angenommen werden können, oder durch Aufbau, ähnlich wie das 
Anthracen aus dem Styrol. So z. DB. könnte das Styrol aus dem Aethylen, 
dem erſten Styrol der Fettreihe, durch Condenſation mit Toluol entſtanden fern. 
Uebrigens fehlt es auch nicht an Beiſpielen für den directen Uebergang eines 
Methanderivates in ein Benzolderivat. In dieſer Beziehung ſei nur an den 
intereſſanten und überaus glatten Uebergang des Geraniumaldehyds in Cymol 
beim Erhitzen mit fein pulveriſirtem Kaliumbiſulfat am Rückflußkühler auf 
170° erinnert, welchen Semmler)) beobachtet hat: 





CH, CB; CH; CH, 
N/ N/ 
CH C 
|. | 
CH, C 

cHö N, IN 
= u CH + BO 
| 
CH |, HC cCH 
N NY 
NY C 
| | 
CH, CH, 
Geraniol Cymol. 


Nach der Entdeckung des Cyklopentadiens, Indens, Cumarons und Swyols 
unter ben Producten der trockenen Deſtillation der Steinkohle halten es Krae⸗ 
mer und Spilfer?) für fehr wahrjcheinlich, daß die Producte pyrogener Zer⸗ 
jegung vorzugsweiſe fecundäre Rückbildungen aus den urfprituglichen Spaltung® 


1) Ber. d. deutih. dem. Gej. 1891, S. 204. — *) Ibid. 18%, ©. 552. 
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producten Methan, Aethylen, Ucetylen, Formaldehyd und Ammoniak find, welche 
fich zu poly, vorzugsweiſe trimolecularen Verbindungen, theilweife unter Waſſer⸗ 
ſtoffaustritt, zuſammenfügen. Diefe geben dann unter einer gewiflen Geſetz⸗ 
mößigkeit unter weiterer Waflerftoffabfpaltung Veranlaſſung zur Bildung höher 
molecularer Berbindungen. So nur läßt fich nad) ihnen im Steintohlentheer die An⸗ 
weienheit aller diefer, durch den fchrittweifen Austaufch einer oder mehrerer 
Kcetglengruppen gegen Phenylenmofecitle entftehenden Körperreihen erflären: 
C, H——C,H, GH, —C;H, CGH,—C,H, 


Nm? ° Nem/ °  New/ 
Eyfiopentadiön Anden Sluoren 
G, H,—C, Hs C, HB,—C;, HR, G, H,—C, H 4 
No/ 3. No/ 5 No 
Furfuran Eumaron Dipbenylenoryd 
(im Holztheer) (im Stuppfett) 
Ca Ha-C. H. GH,—6;H;, C.H. -C.H. 
Ns/ 5 Ns/ ; N " 
Thiophen Thionaphten Diphenylenfulfid 
(Komppa) 
C UH-C. UI CB, OH, CH, —C.H. 
SH NH ° NNH 





Pyrrol Indol Carbazol 
9 2 G H, G H, 
_ NH, 
Bhenanthren 


‚CH CH CH 
GE | DL H,; C,H, 4 —* H,; GC; 1 DL H,. 


Benzol Naphtalin Anthracen 
CH CH. CH 
GH NH; GEL | SH; GEÄ| CH. 
3 x /% 25 6 Sl Bi Cs | 7% 4 
Pyridin Ehinolin Acridin 


C,H, 








C,H, GH, C,H, 
NSgm/ OO B. 
Naphtalindihydrür Phenanthrendihydrür 


? 


u 


Nah Kraemer und Spilker ift e8 nicht zu bezweifeln, daß die noch vor- 
dandenen Lucken durch weiteres Eindringen in die Natur der Beftandtheile des 
Steinkohlentheers fich ganz ober theilweife ausfüllen Laffen werden. Auch wird 
es möglich fein, noch eine große Anzahl intermediärer Verbindungen aufzufinden, 

Lunge⸗Köhler, Gteinfohlentbeer. -16 
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G H,——-0, Hs . . 
wie fie 3. B. durch das Acenaphten, Nam/ repräfentirt find, jowie 
2144 


noch höher moleculare Verbindungen, die ſich dem Typus des Chryſens, 
C,H, —C,H 
N E.ꝰ | 

Die Beobachtung, daß die von ihm aus Anthracenöl abgefchiedenen hoch 
molecularen Phenole jich bei der Deftillation theilweife unter Waflerabfpaltung 
zerfegen, veranlakte K. E. Schulge!) zu der Hypotheſe, daß die primären 
Producte der trodenen Deftillation der Steinkohle Phenole find, welche bei 
weiterer Einwirkung der Hige theilweife unter Bildung von hochfiedenden 
Kohlenwaſſerſtoffen Waffer abjpalten, während ein anderer ‘Theil derjelben zu 
niedriger fiedenden Kohlenwaflerftoffen reducirt, oder endlich durch gänzlichen 
Zerfall der Molecüle in Leuchtgas übergeführt wird. Ein Theil derfelben ent- 
geht unzerfegt der Einwirkung der Hige, fobald ein Gleichgewichtszuſtand 
zwiſchen ben einzelnen Reactionen eingetreten iſt. Derartige Wafferabfpaltungen 
beim Ueberhitzen von Phenolen und phenolartigen Körpern beobachteten auch 
Kramers?), 9. Köhler?) und Staveley*), welche diefe Hypotheſe an- 
ſcheinend zu beftätigen fchienen. Watfon Smith 5) dagegen kommt gelegentlid 
der Unterfuchung eines an Phenolen jehr reichen Hochofentheers zu der Ueber 
zeugung, daß biefelbe, obwohl fie viel Wahrfcheinlichkeit Habe, doch auf bie 
Bildung des Benzols nicht anzuwenden fei. Auch ©. Kraemer S) erhebt gegen 
diefe Anſchaunng den Einwand, daR die Phenole weit widerftandsfähiger als 
die Dlefine, ja als die Benzole felbit find und lettere daher unmöglich aue 
erfteren entftanden fein fünnen. Er hält es fir wahrjcheinlicher, daß die Ben 
zole aus den Paraffinen mit dem Durchgangsftadium der Dfefine (f. oben) ge 
bildet werden und daß, .foweit fauerftoffhaltige Körper hierbei in Frage fommen, 
dies noch Fettkörper, wie Säuren, Yactone und Halbphenole mit langen Seitens 
fetten find, deren Vorkommen im Brauntohlene und Generatortheer in der 
That fetgeftellt worden ift. 

Daß hochmoleculare Kohlenwaflerftoffe auch bei ver Verarbeitung de? 
Theers aus Polyhydrüren (Naphtenen 2c.), welche ſowohl im Steinfohlen- als 
auch im Braunfohlen« und fchottifchen Schiefertheer 7) nachgewiefen worden find, 
entftehen können, hat E. von Boyen?) bei der Paraffinfabrilation in Bezug 
auf das Picen ficher feftftellen fönnen. Man darf es aber wohl als feftftehend 
annehmen, daß derartige Waflerftoffadditionsprobucte nicht ſchon in fecundärer 
Reaction bei der Deftillation der Steinkohle entftehen, jondern erft in tertiärer 
Weife durch Anlagerung abgeipaltenen Waſſerſtoffs an bereit8 fertig gebildeten 
aromatischen Individuen erzeugt werden. 

Dean darf annehmen, daß feine der beſprochenen Hypothefen für fid allen 
Anſpruch auf Gültigkeit hat, fondern daß nur in der Zuſammenwirkung der 


4 
, anreihen. 


) Ann. Chem. 227, 143. — *) Ibid. 189, 129. — ?) Ber. d. deutſch. dem. 
Bel. 1885, S. 859; Dingl. Polyt. Journ. 274, Heft 2 — 9) Chem.: tg. 
1889, ©. 1108. — °) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 495. — °) Freumdl. 
Privatmittd. — 7) Fr. Heusler, loc. eit. — °) Chem.⸗Zig. 1889, S. 906. 
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ihnen zu Grunde liegenden Reactionen der Grund für das Auftreten aromati- 
ſcher Berbindungen in fo erftaunlicher Mannigfaltigkeit, wie fie im Steintohlen- 
theer nachgewiefen worden find, zu juchen if. Das Auftreten zahlreicher Ber: 
treter ans der Claſſe der ſauerſtoff⸗, ſchwefel⸗ und ſtickſtoffhaltigen organischen 
Verbindungen im Steinfohlentheer erklärt fich leicht aus den bei der Einzel- 
beſprechung diefer Körper angeführten Bildungsweifen. 

Bezüglicd) der Mengenverhältniffe der im Steinlohlentheer vorlommen- 
den ijomeren Verbindungen kommt 8. &. Schulze!) auf Grund feiner Unter- 
juhungen zu dem Schluß, daß ſich durch die bei der Vergafung der Steinkohle 
Rattfindenden pyrogenen Synthefen hauptfählid, DM etaverbindungen bilben, 
weil diefe gegen hohe Hitzegrade am beftändigften find. Er giebt darüber fol- 
gende Aufftellang, aus welcher diefes Ergebniß recht deutlich zu erſehen ift: 

m⸗xXylol als Hauptmenge, o-Xylol weniger; 1⸗3⸗5⸗Trimethylbenzol (drei 
Metaftellungen) als Hauptmenge, 1⸗2⸗3⸗ und 153⸗4-Trimethylbenzol (eine 
Metaftellung) weniger; 1⸗2⸗3⸗5⸗Tetramethylbenzol (drei Metaftellungen) als 
Hauptmenge, 1:2+4-5-Tetramethylbengol (zwei Metaftellungen) weniger; m⸗Kre⸗ 
ol als Hauptmenge, o⸗ und p⸗Kreſol weniger; 1⸗3⸗5⸗Xylenol als Hauptmenge, 
1,2:4sXylenol weniger. 


I) Ber. d. deutjch. dem. Sei. 1837, S. 409. 


16” 


Biertes Kapitel. 


Die Verwendungen des Gteinkohlentheers 
shne Defillation. 


— — — 


Wie wir ©. 21 geſehen haben, verging noch beträchtliche Zeit nach der 
erfolgreichen Einführung der Gasbeleuchtung, ehe man fich viel um den natür- 
lich von vornherein dabei erhaltenen ‘Cheer bekümmerte oder wenigftens, che 
man ihn als gewinnbringend betrachtete. Vermuthlich wurde um diefe Zeit 
der Theer verbrannt, fo gut c8 gehen wollte, obwohl das nicht fo ganz einfach 
ift, wie es ausfieht (ſ. u.); auch wurde er vermuthlich von Anfang an als 
billiger Anftrih auf Holz und Metallen benutt, obwohl er ſich im rohen 
Zuftande hierzu nicht fehr gut eignet. Aber fo konnte man nur einen fleinen 
. Theil des erzeugten Theeres verwerthen, und das Meifte blieb eine große Be 
fäftigung für die Gasfabrifen, welche oft bedeutende Auslagen für feine De 
jeitigung hatten. Zweifelsohne führte dies zu den erften Verſuchen, den Theer 
zu beftilliven, was im nächften Capitel befchrieben werden wird. 

Ehe man aber in größerem und wirklich fabrilmäßigem Maßſtabe dazu 
übergegangen war, durch die Deftillation des Gastheerd werthvolle Beſtand⸗ 
theile aus ihm abzufcheiden, mußte man fich natürlich nad Verwendungen 
defjelben im rohen oder allenfalls durch Abdampfen verdidten Zuſtande umfehen. 
Auch fpäter war häufig, ja ift an vielen Orten bis heute feine Gelegenheit zur 
Derwerthung des Theers durch Deftillation gegeben, namentlich in Folge zu 
hoher Transportlojten, und mußte man zu anderen Berwendungen greifen, um 
nur überhaupt den Theer 108 zu werden. Neuerdings, wie wir S. 14 gefehen 
haben, hat das bedeutende Sinken der Preife der Theerproducte zu einer folchen 
Entwerthung des Theers felbft geführt, daß die Frage, wie man fidh feiner 
anders als durch Deftillation entledigen könne, wieder viel ſtärker als früher 
in den Vordergrund getreten iſt. N 


Bergafung des Theers. 


Am nächſten liegt e8 wohl, zu verjuchen, ob man den Gastheer nidt 
wieder zur Erzeugung von Leuchtgas felbft verwenden fünne, inden 
man denfelben durd) glühende Röhren leitet, oder beftillirt und die entweichenden 
Dämpfe in ähnlicher Weife behandelt. Hierher gehört das Berfahren von 
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Köchlin, Duchatel und Berpigna!); das von A. Bernard ?), welcher den 
Theer auf den in den Gacretorten felbft zuritdbleibenden Koks fliegen läßt; 
das von Droinet?), weldher den Theer mit Afche, Kohlenpulver, Süägefpänen, 
Thon u. dergl. zu compacten Klumpen formt, bie in gewöhnlichen Gasretorten 
erhigt werden; das von Ifoard*), defien mit überhitztem Waſſerdampf bereitetes 
Theergas nad) Monier's Analyfe 17,8 Proc. ölbildendes Gas und 71,9 Proc. 
„leichten Kohlenwaſſerſtoff“ (das wäre jedenfalls Methan) enthalten habe (?); 
in derfelben Weife verfährt man nad) dem englifchen Patent von Hengſt, 
Watſon, Mufhamp und Wilfon (1858), fowie nach bemjenigen von 
Mac Crachen, Newton, Kirkland und Huffon?). Still und Xane®) 
iegen der Gaskohle ein Gemenge von Theer und einigen Pflanzenftoffen zu. 
Nah Bunte?) find alle diefe Verfuche ohne Erfolg geweſen, da diejenigen 
Subflangen, welche bei der Zerſetzung durd) hohe Temperatur permanente Gaſe 
liefern, im Theer in zu geringer Menge vorhanden find. ‚Immerhin find 
wieder neue Derfuche in diefer Richtung gemacht worden, ſeitdem der Werth 
des Theers fo ſtark geſunken if. Zwar fcheint roher Theer ſich zur Gas⸗ 
fabrifation fehr fchlecht zu eignen, da das feinen größeren ‘Theil bildende Pech 
fat gar keine fichterzeugenden Subftanzen enthält und obendrein die Rohr- 
feitungen fi) dabei leicht verftopfen; aber ein von Pech, Naphtalin und 
Anthracen befreiter Tiheer wird von ©. &. Davis für ein zu obigem. Zwecke 
fehr tangliches Material gehalten, — eine Anficht, der freilich ein ausgezeich⸗ 
neter Bachmann, L. X. Wright, jehr entſchieden widerfpricht (f. gegen Schluß 
des fümften Capitels). 

W. Bäder!) empfiehlt, Theer innig gemengt mit Koksmehl oder Koks⸗ 
ſtaub (am beſten nehme man Theer mit Koksmehl und Koksgries) in eine 
glühende eiferne Retorte einzuführen, und zwar je halbftiindlich oder ſtündlich 
durch ein einzölliges fchmiedeeifernes Rohr, welches oben mit Trichter und unten 
mit Abſchlußhahn verjehen ift. Er rechnet dabei eine große Rentabilität herans, 
aber feine Angaben wurben augenfcheinlih auf der Berfammlung der Gas⸗ 
fachmänner nicht mit großem Zutrauen entgegengenonmen, und wird ihnen 
von Bunte?) auf das Beftimmtefte wiberjprochen. Später giebt Bäder!) 
eine Zufammenftellung der Refultate eines Betriebsgaſes nad) feinem Ber- 
fahren 11), wonach 700 hk Theer 70000 cbm Gas ergeben und rund 2400 hk 
Aufbeſſerungskohle erfegt haben. 

Zn ähnlichen Refultaten gelangt auch neuerdings Ellery!2). Er hat 
feine Berfuche in einer Asförmigen Eifenretorte von 45 x 35cm Duer- 
ſchnitt und einer Länge von 2,75 m ausgeführt, welche, nach rückwärts geneigt, 


!) Engl. Patent 1854; Wagner’3 Yahresber. 1865, ©. 488. — *) Dingl. 
Journ. 148, 292; Wagner’s Yahresber. 1858, ©. 602. — *) Dingl. Journ. 
148, 295; Wagner's Jahresber. 1858, ©. 604. — *) Dingl. Journ. 155, 462; 
Bagner’s Jahresber. 1860, ©. 586. — °) Dingl. Yourn. 200, 356. — 9) Engl. 
Patent vom 6. October 1871. — 7) An Säilling’3 Gasbeleuchtung, 3. Aufl., 
8.231. — °) Journ. f. Gasbel. 1887, S. 908 u. 910. — °) Ibid. 1887, &. 105. — 
) Gastechniker 11, 111 u. 135; Beitihr. f. angew. Chem. 1889, S. 16. — 
m) D. RP. Rr. 43096, 1887. — 1°) Journ. |. Gasbel. 1895, ©. 117; Wagner: 
Fijcher's Jahresber. 1895, ©. 60. 
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einen Fall von 75cm hatte. " Das Steigrohr war urſprünglich mit einem 
Tauchrohr verbunden, welches den Waſſerverſchluß bildete. Später arbeitete 
man ohne Tauchung und regulirte den Druck in der Retorte durch einen mit 
dem Oasfauger in Verbindung ftehenden Regulator. Al Mittel von zahl: 
reichen Berfuchen kann man annehmen, daß eine Tonne guten Theers minde 
ftens 450 cbm Gas von 15 Kerzen liefert, außerdem Koks und Gasmwafler. 
Die Rechnung ftellt fich wie folgt: 


1 Tonne Theer ergiebt: 


Marktpreis. .. .. ... 15 ME 
460 ebm Gas à 2,7 a po Cubikmeter — 12 Mt. 

Ammonidf . = 1, 

5 hk Kof8 . — 8, 21 Mt. 


Differenn 6 Mt. 
zu Gunſten der Theervergafung. 


W. Hempel!) macht neuerdings den Vorfchlag, den Theer der Ga 
fabrifen zur Leuchtgasfabrikation heranzuziehen, und zwar, indem man ihn mit 
einem Lowe'ſchen oder Granger'ſchen Waflergasapparate verarbeitet. 
Kraemer (a. a. DO.) hält dies fir wenig ausfichtsvol. Man vergleiche hierzu 
auch das im folgenden Capitel unter Deftillation von Theer zur Leuchtgas⸗ 
fabritation Geſagte. 

W. Burns?) deftillirt den Theer unter Einblajen von Wafjerdampf zur 
Trodne und läßt da8 Gasgemenge in eine erhigte Kammer treten, wo es gut 
durchgemifcht wird, von da durd) roth glühende, mit Holztohlen gefiilite Röhren 
ftreichen, wo die Zerfegung zu Leuchtgas erfolgt. Je nad) der Menge des Dampfes 
kann man ſtark leuchtendes oder aber ſchwach Leuchtendes und dafür heizkräftigeres 
Gas erzeugen. Aus 1 Gall. Theer und 2 Gall. Wafler fol man 700 Eubif- 
fuß Gas von 16 Kerzenftärken erhalten (d. i. auf 1 Liter Theer 4,4 cbm Gasb). 
Wenn man Steintohlen bei niedriger Temperatur unter Drud deflillirt und 
dann den Theer wie oben behandelt, fol 1 Tonne Steinfohlen 21000 Eubif- 
fuß Gas von 16 Kerzen liefern (?). 

Ein ähnliches Verfahren befchreibt Mertens 3), welcher Theer, durch ein 
Dampfftrahlgebläfe zerftäubt, in die noch halb mit Koks gefüllten Retorten 
eintreibt; über ben Erfolg freilich werden Mittheilungen nicht gemacht. Ein 
neuered Patent zur Theervergafung entnahm John Smitht). 

U. Grebel) hat die Frage der Theervergafung erperimentell geprüft und 
genaue Verſuche mit verfchiedenen Mifchungen von Theer und Koks oder 
Sägeſpänen angeftellt. 100kg Theer mit 100kg Süägefpänen und 20 kg 
Kalk ergeben 76cbm Gas, wovon 55 cbm auf die Sägeſpäne entfallen. 
100kg Theer und 250kg Koksſtaub geben nur 21 cbm Gas. Dagegen 
find zur Erzeugung von einer Kerze Leuchtlraft vom Gas aus der erften 


ı) Journ. f. Gasbel. 1887, ©. 521. — *) Iron 1837, p. 383; Dingl. Journ. 
265, 239; Engl. Pat. Nr. 14958, 1886. — °) Journ. f. Gaßbel. 1891. ©. 188. 
— *) Engl. Pat. Nr. 7605, 1893. — °) Dingl. Journ. 267, 32. 
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Miſchung 42,9 Liter, von folhem aus der zweiten Mifchung 31,4 Liter gegen 
10,4 Liter Steinlohlengas erforderlich. Die Leuchtkraft diefer aus Theer 
erzeugten Gaſe beträgt daher nur 25, bezw. 33 Proc. von der des Kohlen: 
safe. 

Auch Leybold !) berichtet über Verſuche von Theervergafung, konnte aber 
gleichfalls keine günftige Refultate erzielen. 

As ein weiterer Berfuh in diefer Richtung ift auch ber fogenannte 
Dinsmore-Proceß ?) anzufehen, der feiner Zeit in England namentlich großes 
Aufſehen erregt nnd zur Grlindung der Dinsmore- Company geführt hat. 
Diefer Proceß, welcher von Carr vereinfacht und verbeilert wurde, beruht 
darauf, daß das rohe Gas, d. h. die gefammten Deftillationsprobucte der 
Steintohle, einfchließlich Theer und Ammoniakwaſſer, ehe es aus ber Gas⸗ 
retorte in die Vorlage gelangt, noch eine zweite, in demſelben Teuer liegende 
Leere Retorte zu paffiren hat, in welcher es zur Vergaſung der nicht perma- 
nenten Beftandtheile überhigt wird. Watfon Smith?) giebt an, daß nad) 
Beriuhen von Carr die Bolumvermehrung des Gaſes bis auf 10 Proc. 
gebradht werben könne, und daß bie Peuchtkraft des dabei erzielten Gaſes gegen- 
über dem auf gewöhnliche Weife erzeugten von 15 auf 20 bis 21 Kerzenlicht- 
ſtärken fteige. 

G. Kraemer?) hat den Proceß genau nad) den Angaben von Carr 
geprüft, konnte aber nicht den erwarteten Erfolg erzielen, fondern lediglic) die 
ohne diefen Proceß ebenfalls erhaltenen Reſultate. Kraemer hat conftatirt, 
daß die Bolumzımahme des Cafes Lediglich durch die Zerjegung des Methans 
und der Olefine bedingt wird, jo daß das Gas dabei erheblid, ärmer an diefen 
Eubftanzen, dagegen reicher an Naphtalin und Phenanthren wird. Die Zer⸗ 
jegung des im Theer vorhandenen Benzolgemifches könnte unter Zugrunde⸗ 
fegung feiner ungefähren Yufammenfegung im günftigften Galle nad) folgender 
Gleichung verlaufen: 

4C,H; + 2C,H; + 20, Hio + 2C,H,; 
= 2(C5H;); + 30.0, Ha + COi. Hio + 2CH, + GH; + 9H,, 


wober die bedeutende Ausfheidung von Kohlenftoff, welche den gänzlichen Zer⸗ 
fall der Molecüle bedeutet, unberidfichtigt geblieben if. In 100kg Theer 
find aber nur etwa 2,5 kg Benzolgemijch enthalten, welche, wenn fte insgefammt 
im Sinne obiger Gleichung zerfallen würden, doch nur eine Bolumzunahme 
des Lenchtgafes um 0,66 Proc. bewirken könnten. Denkt man ſich auch die 
Fhenole in gleicher Weife zerfallend, fo könnte die Bolumzunahme doc, nur 
1 Proc. betragen. Naphtalin aber geht faft unverändert durch die Netorte, 
während die Schweröle höchftens etwas Waflerftoff und Methan abfpalten 
und im Uebrigen gegen Hite jehr beftändig find. Das im Theer enthaltene 
Pech, jowie der Ruß find ganz ohne Wirkung. 


i) Zingl. Journ. 267, 32. — *) D. R.⸗P. Nr. 48174 vom 1. Yuguft 1888 
und Rr. 52718 vom 14. December 1889. — °) Journ. of Gaslighting 55, 882. 
— *) Journ. f. Gaßbel. 1891, ©. 225; Chem.⸗Ztg. 1891, ©. 219; Wagner: 
Fiſcher's Yahresber. 1890, ©. 110. 


248 Verwendung des Steintohlentheer8 ohne Deftillation. 


Demnad bewirkt der Dinsmore⸗Proceß nichts Anderes, ald was eine 
heiße Vergaſung der Steinkohle ebenfalls bewirkt, nämlich eine vermehrte Gas 
production, verringerte Leuchtkraft und als befondere Nachtheile Theerverjtopfungen 
in den Steigrohren und Naphtalinverftopfungen in den Leitungen. Wie uns 
J. Bueb in Deffau mittheilt, hat aud) die Deutſche Continental⸗Gas— 
Sejellfhaft den Dinsmore-Proceß praftifch probirt und fam dabei gleich⸗ 
falls zu einem ganz negativen Refultate. Ueberhaupt dürfte es als ein über: 
wundener Standpunkt zu betrachten fein, aus Theer Leuchtga® herzuftellen, 
wenngleich diefe Frage immer von Neuem wieder auftauchen wird. Diele 
Aeußerungen eines bewährten Gasfachmannes ſtimmen vollftändig mit dem 
Urtheil Bunte's überein. 

Watſon Smith!) unterjuchte den Theer aus ein und derfelben Kohle 
mit und ohne Anwendung des Dinsmore⸗ Proceſſes und gelangte zu folgendem 
Ergebniſſe: 





Theerbeſtandtheile | Dinsmoore-Theer Gewöhnlicher Theer 
MWafler. . 22 ern en | 1,1 Broc. 7,1 Broc. 
Leichte Ole. - 2 2 > ern en 18 „ b4 „ 
Kreojotöl, reih an Naphbtalin . ... . 165 „ 178 „ 
Anthracenöl. . 2 2 2 2 rn 121 „ 86 „ 
> | 680 „ 610 „ 
Specififches Gewicht des Thers . . . . | 1,157 1,150 


Kreofotöle: “Diefelben enthielten etwas über 50 Proc. Naphtalin. 
Specifiſches Gewicht der Ode . 2. . | 


| 1,030 1,025 
Sarboljäure, ob. . - 2 2 2 2 2 20. 2,5 Proc, 5,4 Proc. 
-Anthracen, rein.. en 079 „ 0,32 „ 








Somit fteht aud für die Qualität des Cheers durch diefen Proceß nichts 
zu erwarten, denn was an Anthracen mehr eingebracht wird, wird durch den 
Berluft an Benzol mehr als aufgewogen. 


Verbrennung von Theer zu Heizzweden. 


Wo alle anderweitigen Verwendungen nicht hinreichen, um einen ge 
nügenden Abzug für den Theer hervorzubringen, muß man ihn verbrennen, 
und zwar gefchieht dies meift zur Heizung der Gasretorten ſelbſt. Man ſchlug 
früher feinen Verbrennungswerth auf das Doppelte von dem von Kols an, 
was jedenfalls, wie wir fehen werben, ftarf übertrieben ift. Dieſe Berwen- 
dungsart des Theers ift ſtets die einzig thunliche da geweſen, wo die Ent- 
fernung der Gasfabrik von einer Theerdeftillation zu groß und andere Ber- 
wendungen zu unbedeutend waren; aber während des legten großen Sinkens 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1890, p. 446; Wagner⸗Fiſcher's Jahresber. 18%, 
©. 109. 
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der Preiſe iſt die Verbrennung des Theers zur Heizung der Retorten ſelbſt in 
einigen der großen Mittelpunkte der Induſtrie vorgekommen, wo man dies 
ſonſt für lächerliche Verſchwendung gehalten hätte. Wir milſſen daher dieſen 
Gegenſtand ausführlicher behandeln. 

Wir haben bereits im erften Capitel kennen gelernt, daß man den Theer 
gleich zu Beginn der Einflihrung der Gasbeleuhtung im Großen ſchon zum 
Heizen der Retorten verwendet hat, und daß man auch fchon an feiner weiteren 
Bergafung Taborirte. Dieſe Beftrebungen find mithin fo alt wie die Gas⸗ 
beleuchtung jelbft. 

Am einfachſten verbrennt man den Theer, indem man ihn mit Koks 
miſcht. W. Bäder!) läßt ihn in den Feuerraum etwa 40 cm unter die Ober» 
fläche des Koks einlaufen, und findet, daß man dann 1 Gew.Thl. Theer auf 
4 Thle. Koks verbrennen kann. In England wird diefes Syſtem ebenfalls 
angewendet, doch verwendet man dort bedeutend weniger Theer im Berhältnifie 
zum Koks, nämlich nad) Trewby, dem Director der riefigen Werke zu Bedton, 
5 Sallonen Theer (— ca. 25 kg) pro Tonne Kols (Journ. Soc. Chem. Ind. 
1886, p. 563). Auch Wright (ebendaf.) hält’ diefes Syſtem für das für 
Gasfabriken geeignetfte. 

Wir werben nun einige der zwedmäßigften Einrichtungen ?) zur Ver⸗ 
brennung des Theers beichreiben, die ebenfo für alle flüffigen ober leicht zu 
verflüffigenden Producte der Theerdeftillation paflen, welche man fonft nicht 
gut anders verwerthen kann, wie ed zuweilen mit dem Schwerdl der Fall ift, 
als and) für Petroleumrliditände u. derg. Wir entlehnen daher auch unfere 
Beihreibungen theilweife von ſolchen Orten, wo bisher kein Theer, ſondern 3.2. 
Petroleumrüdftände verbrannt werben. 

Daß diefer Gegenftand neuerdings größere Wichtigfeit gewormen hat, 
zeigt fi) am beften durch die große Anzahl von Patenten, welche darüber in 
den legten Jahren entnommen worden find; aber wir werben uns wejentlich 
mit der Befchreibung von ſolchen Apparaten beichäftigen, welche von compe⸗ 
tenten Beobacdhtern in Thätigkeit gefehen worden find. 

Schon im Jahre 1862 2) wurden in Nordamerika Patente von Bidley, 
Shaw und Linton für die Verwendung von flitffigen Brennfloffen entnommen; 
1864 wurde ein Apparat von Richardſon in Woolwich probirt. Aydon 
und Schpakowsky erfanden 1865 Berfahren zur Injection ſolchen Brenn- 
Hofes im Zuſtande von Sprühregen, wobei der erftere Waflerdampf, der zweite 
gepreßte Luft anwendet. 1867 conftrnirte auf Wunſch von Napoleon III. 
9. St. ElairesDeville einen Apparat, der ſich aber bei der praktifchen Brobe 
in Rußland als unbrauchbar erwies. in brauchbarerer Brenner wurde 1869 
von Andonin, und andere, noch jest im Gebrauche ftehende Brenner von 
1870 ab in Südrußland erfunden. 

Das einfache Verfahren, Theer in einen heißen Feuerherd eintropfen zu 


.. 9) Journ. f. Gasbel. 29, 338. — *) Man vergl. hierüber auch J. Lew, 
„Die Feuerungen mit flüffigen Brennmaterialien.* Mit Abb. u. 7 Tafeln. 1890. — 
*) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 78. 


250 Verwendung des Steintohlentheers ohne Deftillation. 


laſſen, ift ſehr wenig zufriedenftellend;, die Verbrennung ift ſehr unvollkommen, 
und in Folge davon entweichen dichte ſchwarze Rauchjjäulen, wie man fie and 
wirffich über den primitiven Tatarendeftillationen in Baku hängen fieht; zugleich 
entfteht ein ſehr unangenehmer Gerud, nad) unvolftändig verbranntem Theer 
(reſp. Petroleum). Diefe Nachtheile muſſen durch befondere Maßregeln ver- 
mieben werben. Wir zählen im Folgenden nur die wichtigeren ber vielen 
hierfür erfundenen Apparate. auf. 

Ein ziemlid, gut functionirender Apparat zur Verbrennung von Theer, 
der in einer großen englifchen Fabrik in Thätigkeit ift, iſt in Fig. 28 und 29 

Fig. 28. 


veranfchaulicht. Es bedeutet hier a einen eifernen Behälter fir Schweröl, in 
welchen das legtere durch den Hahn d einläuft, welden man am beften mit 
einem Schwimmer zur automatiſchen Negulirung verbindet, fo daß das Gefüh 
ſtets auf demfelben Niveau geflillt bleibt und das Del in ganz gleichbleibendem 
Strahle unten durch das gleichfalls mit Hahn verfehene Rohr c abläuft. Ce 
läuft in offenem Strahfe (damit man etwaige Berftopfungen ꝛc. fofort ber 
merken fann) in den Trichter d und aus dieſem in ein horizontales Cifenrohr, 
welches ſich im Inneren des Verbrennungsraumes bei g öffnet. Im Centrum 
des Delrohres liegt ein Dampfrohr f, welches zuerft ald Schlange e durch das 
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Delgefäß a hindurchgeht und defien Inhalt ftets flüffig erhält; ein Hahn ger 
flattet genaue Regulirung des Dampfſtrahles. Der letztere, indem er im 
Centrum des Delrohres ausſtrömt, zerftäubt das ausfliegende Del in bie fein- 
ſten Tröpfchen, und reift zugleich durch den offenen Raum h um das Rohr g 
herum die zur Verbrennung nöthige Laft mit in den Ofen hinein, da er ja 
injectorartig wirten muß. Hierdurch werden die Deltröpfchen in bie innigfte 
Fig. 30. Miſchung mit Luft gebracht und 

fat momentan verbrannt; ein 

Mt jedoch auf bie den 

dedende Platte i, wo es 

übergeht, der von Zeit 

durh x ausgeräumt 


Berbrennungsvorrichtung 
mpfſtrahl nad) Liegel !) 
ig. 30 dargeſtellt. Der 
pft durch die Deffnung a 
it) auf die 1,60 m dar · 
indliche Platte d, welche 
die Vorderwand fortſetzt 
durch eine lleine Thür c 
3 ift. Im diefer ift ein 
Gleitflache ſich Luftbicht 
er Schieber angebracht, 
nich eine Schraube re» 
erden kann, und unter 
die Luft zur Verbrennung 
. Diefe trifft zuerft auf 
auf d anfammelnde Lage 
endem Theerkofs, welcher 
u hellgrauer Aſche ver- 
brannt wird. Der 
Theer kommt zum 
Theil ſchon durch die 
ſtrahlende Hitze der 
E euerungswände zur 
Verbrennung; ber 
größere Theil fällt auf den auf der Sohfe brennenden Theerkoks, breitet ſich aus 
und trifft dort mit der durch den Thurſchlitz einftrömenden Luft zufammen. Das 
Auflodern des Theerkols und das Herausſchaffen der Aſche geichieht durch 
die Meine Thur c, welche etwa alle halbe Stunde geöffnet werden muß. Cine 
seite Thur d mit Schauloch ift etwas Höher, ebenfalls Luftdicht verſchließbar, 
angebracht. 








Rad Schilling, Handbuch der Gasbeleuhtung, ©. 325 18. Aufl.). 
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Das Ausftrömen des Theers (Deles) kann aud) durch einen fogenannten 
Sprighahn regulirt werden, wie derfelbet) in Fig. 31 dargeftellt if. Der 
verticale Anfag a deſſelben wird an das Theerzulaufrohr angefchraubt. Das 
der Dfenwand zugelehrte Ende ift mit einer Kappe b verjehen,.in welcher ſich 
eine 1,5 bi8 2mm weite Deffmung befindet. Das andere horizontale Ende e 
ift als Stopfblichfe conſtruirt und mit einer ziemlich langen Schraube d ge 
ſchloſſen, die in einer in der Achſe liegenden horizontalen Nabel e als Führung 

" dient. Das nad) aufen vorftehende Ende der Nadel ift mit einem Rädchen / 
verfehen und mittelft eines Kettchens feftgehalten; die in der Sprigäffuung | 
fpielende Nadel dient dazu, den Theerftrahl zu reguliren, ganz abzufchließen und 
erforderlichen Falles die Deffnung zu reinigen. Der Apparat wird fo ange 
bracht, daß er in den Ofen hineinragt, aber zwifchen ſich und ber Vorderwand 
deffelben noch einen geringen Spielraum läßt, fo daß man vor der Oeffnung 
noch einen Schieber anbringen fann. 

Man foll (bei Gasretortenfeuerung) auf dem Herde eine 1Ocm he 
Lage glühenden Theerloks erhalten, welche alle Halbe oder dreiviertel Stunden 
durchgeftoßen oder gewendet werben muß. Der Herd felbft ſoll ftets troden 


Fig. 81. 


bleiben; fonft ift zu viel Theer zugelaufen oder der Luftſchieber zu wenig'ge | 
öffnet. Beim Anfeuern bringt man auf bem Herde etwas Holz in Brand 
und läßt gleid, Theer zulaufen. 

9. T. Litchfield und D. Renfham (D. RP. Nr. 17659) geben ein 
eigenthümliches Mundftüd an, um eine Mifhung der brennbaren Flitffigfeit 
mit Luft und Dampf in der Art einzublafen, daß ein convergirender Strudel 
entfteht, welcher die Fluſſigkeit und die Luft innig mit einander mifcht. 

Ein anderer, augenſcheinlich mehr fir Petroleum beftimmter Miſch- 
apparat ift von ber Bofton Petroleum Heating Company patentirt 
worden (D. RB. Nr. 21648). 

D. D. Orois (D. RP. Nr. 28017) patentirt einen Apparat, deſſen 
weſentlichſte Neuerung ans einer an bem inneren Ende des Cintrittörohtes 
angebrachten Retorte befteht, in der bie weniger flüchtigen Theile der ein 
geblajenen Flüffigfeit ſich anfammeln und durch die Hige bes Feuers zur Ber 
bampfung gebracht werben; ferner aus einem horizontalen Dundftüde, durch 


’) Säilling, a. a. O. ©. 324. 
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welches der gemifchte Strom von Waflerdampf, Kohlenwafierftoffen und Luft 
in flahen Strahfe austritt ?). 

R. D. Avery (E. PB. Nr. 5795, von 1883) bringt an dem Oelſpeiſe⸗ 
tohr eine Anzahl von durchlöcherten Scheiben an, mit allmälig zunehmender 
Feinheit ber Lochung, um das Del zu „atomifiren“, ehe es in da8 Dampfrohr 
eintritt. 

3. H. Selvyn (D. RB. Nr. 30269) verbrennt flüffige Kohlenwaſſer⸗ 
ftoffe zufammen mit Waflergas oder Waflerdampf in Gegenwart einer Sub- 
ftanz, welche zugleich Kohlenftoff und Eifen enthält, wozu er Graphit vorzieht 
und einen bejonderen Ofen vorfchreibt. 

I. Leede nd ©. H. Duray (E. P. Nr. 1864, von 1884) mifchen die 
jlüffigen Kohlenwaflerftoffe mit erdigen Subftanzen und befchreiben befondere 
Apparate zur Zufuhr, Entziindung und Verbrennung diefer Art von fünft- 
lichem Brennftoff. 

I. D. Bodwell braucht eine gefchloflene Kammer mit an den Seiten 
ih abwärts neigenden Zwiſchenwänden; das Del ober der Theer tropft von 
einer zur anderen und verbrennt auf dem Wege (vergl. Nobel's Etagenbrenner 
weiter unten). 

9. de Bray ud E. D. Rofetti (D. RP. Nr. 11962) bringen an 
dem Scheitel des Feuerrohres eined gemöhnlidhen Dampkeſſels mit Innen- 
jeuerung eine Retorte an, in welche Del oder Theer einfließt; eine Röhre 
leitet da8 Del und die Gafe in einen Behälter auf dem Roſte, in welchen auch 
ein Strom gepreßter Luft einmündet. Ein dem etwas ähnlicher Apparat ift 
von P. Tarbutt patentirt worden (E.P. Nr. 14269, von 1883 und 5599, 
von 1886). 

3. Buffet (D. RP. Nr. 30995) verwendet den Waflerdampf erft zur 
Vorwärmung des Deles, und darauf zu befien Verwandlung in einen Spriüh- 
regen. 

E. €. Burgeß (D. RP. Nr. 29614) vermeidet die Anwendung eines 
Dampfkeſſels zur Erzeugung des zur Zerftäubung nothwendigen Waflerbampfeg, 
indem er eine Schlange und Ketorten in der Feuerbüchſe jelbft anbringt. 

I. B. Archer (E. P. Nr. 6347, von 1886) patentirt einen Apparat 
zur Heizung von Dampfkeſſeln mittelft flüffiger Kohlenwaſſerſtoffe, bei welchem 
diefe nicht zerftäubt, fondern vorher in gasfürmigen Zuftand gebracht werden 
(Tingl. Journ. 262, 370). 

Billiam de St. Martin (D. RP. Nr. 36134) läßt Mineralöl in 
eine glühende Retorte eintropfen, in der es zugleich mit Waſſerdampf zerſetzt 
wird; die entftehenden Gaſe werden durch eine archimediiche Schraube mit ein« 
ander vermifcht, ehe fie zur Verbrennung kommen. 

W. Horn (D. RP. Nr. 36403) hängt an Stelle der Feuerthür einen 
Kalten ein, der mit einer Einlanfrinne und Vertheilungsſchale für den Theer ꝛc. 
verjehen ift. 

I) Diefer Apparat if} mit einer Anzahl von anderen in Dingl. Journ. 258, 


418 und in Wagner’ (Fiſcher's) Jabresber. 1885, ©. 1313 bis 1318 bejchrieben 
und abgebildet, 
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5 Mörth (D. RP. Nr. 38166) benugt überhitten Wafferdamıpf zur 
Zerftäubung. 

%. Key (Engineering 1886, p. 450; Dingl. Journ. 263, 240) will 
ohne gepreßte Luft oder Dampf einfach mit Filtriren des Theers vor der Ver⸗ 
brennung ausfommen. 

Weſtphal's Naphtabrenner !) ift für Schmiedefener beftimmt, uud fol 
feinem Zwecke ſehr gut entiprechen. Bei diefem firömt das flüffige Brenn 
material aus einer Gruppe von ringförmigen Spalten aus und wird durch 
comprimirte Luft zerftäubt. Diefe Dunftwolfe wird entziindet und die fehr 
mädtige und heiße Ylamme wird durd) einen Schnabel auf den zu erhigenden 
Segenftand gerichtet. Diefe Vorrichtung geht gut .mit Petroleumrückſtänden, 
und dürfte fich auch fr Kreofotöl eignen, aber weniger fir Theer, welcher die 
Spalte leicht verftopfen wird. 

Wir wollen nun zwei größere Arbeiten der legten Jahre über Dielen 
Gegenftand im Aufammenhange beiprechen, nämlich die Beichreibungen der 
Verbrennung von Petroleumrüdftänden in Baku (mo fie thatfäcjlic das einzig 
zugängliche Brennmaterial bilden), welche von B.Redwood 2) nd C. Engler?) 
gegeben worden find. Nach Engler bilden diefe Rüdftände, von den tatarifden 
Arbeitern „Maſſud“ und von den Ruſſen „Aftatli“ genannt, 55 bis 60 Proc. 
des Rohpetroleums. in Theil davon wird zur Schmierölfabrilation verwendet: 
aber weit mehr wird verbrannt, zum Theil in den Fabriken zur Deftillation 
nnd Dampferzeugung, zum Theil zur Heizung von Dampfſchiffen und Loc» 
motiven auf weite Entfernungen, auf dem Kafpifchen und Schwarzen Meere, 
der Wolga, der transfafpifhen und transkaukaſiſchen Bahn u. ſ. f. 

Der Heizwerth der Rüdftände beträgt nahezu das ‘Doppelte von dem ber 
Steintohle. Gewöhnliche Brenner geben 12 fache Berdampfung, Brenner befter 
Conftruction bi8 15 kg Dampf auf Ikg Rüditände Für die Deftillation 
von 100 Thln. Rohnaphta auf Kerofin werden 3 bis 4 Thle. Ruckſtände ver 
braucht. 

Der Rüdftandsbrenner, dort „Forſunka“ genannt, der beſonders von der 
Firma DO. 8. Lenz in Baku eingeführt und verbefiert worden ift, kommt in 
fehr verfchiedenartiger Form zur Anwendung, flet3 aber in der Art, daß die 
BZerftäubung des Deles durch gefpannten Waſſerdampf ftattfindet; Zerſtäubung 
durch comprimirte Luft hat ſich nicht bewährt (vergl. jedoch Nobel’s Etagew 
brenner, weiter unten). ‘Die frei zutretende Luft reicht zur Verbrennung vol- 
fommen aus, und fchon dabei fünnen Ylammentemperaturen erzeugt werden, 
welche Schmiedeeifen zur Schmelzung: bringen. Daher müfjen auch Kefie- 
böden, Heizröhren u. }. w. vor zu unmittelbarer Berlihrung mit der Flamme 
der Forſunka gefchüigt werben. 

Fig. 32 bis 35 zeigt eine in Baku viel verwendete Forſunka. Sie 
befteht aus dem Eifentohre D, 26 mm im ichten weit, das an. feinem vorberen 
Ende platt geichlagen ift, jo daß nur noch ein etiva 0,5 bis 1 mm weiter Schlis 





1) Dingl. Journ. 263, 373. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 78. — 
3) Dingl. Journ. 260, 440. 
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offen bleibt, durch welchen der durch dieſes Rohr geleitete Waflerdampf hervor 
dringen fann. Die Zuleitung des Deles erfolgt durch das Rohr N; das dicke 
Sig. 32. Fig. 34. 





Tel vertheilt fich in einem napfartigen Aufjag A, um am vorderften Ende über 
den Dampfichlig hinunter zn fließen, durch ‚den ausftrömenden Dampf aufs 
Feinſte vertheilt und dann verbrannt zu werden. Je nachdem man ber Röhre D 
die Form von Fig. 33, 34 oder 35 ertheilt, nimmt die entftehende Ylamme 
eine mehr fpige, breite oder in der Mitte liegende Form an. 

Die in Fig. 36 abgebildete Forfunfa, Syftem Brandt, ähnelt dem in 
dig. 31 abgebildeten „Sprighahn“. Durd) das meflingene Gußftüd a gehen 

Tig. 36. 





Röhren d und m hindurch, d für das bei N eintretende flüffige Brennmaterial, 
für den bei D zutretenden Waflerdbampf. Das Del tritt durch einen ring» 
förmigen, mittelft des Kegel f von dem Griffe A und der Spindel g aus zu 
verftellenden Schlit aus, während der Dampf durch einen mit diefem concen- 
triſchen Schlig entweicdht. Zwifchen dem Kegel f und dem ebenfalls verftellbaren 
Mundſtück i vermifchen fich beide und treten bei s als feiner Strahlenbitjchel 
aus, welcher angeziindet wird, Die Regelung der Speifung mit Del und Dampf 
erfolgt nicht mittelft der Hähne o und I, welche beim Gebrauch des Brenners 
volftändig geöffnet find, fondern durch Verftellung des Kegels f. 

Die Anordnung eines folhen Brenuers in einem gewöhnlichen Cornwall: 
Tampfleflel zeigt fig. 37 und 38 (a. f.©.). Das Del läuft aus dem Behälter R 
duch das Rohr N in den Brenner, während der Danıpf aus dem Dome D 
bes Keſſels ebendahin geleitet wird. Bei iſt der ganze Brenner in wage- 
rechter Ebene drehbar, jo daß er alfo bei Drehung um etwa 90° aus der 
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Thurt heraustritt. Um Explofionen unmöglich zu machen, geſchieht die Ent 
flammung in legterer Stellung, alſo vor Einführung in den Feuerungsraum 
Big. 37. Big. 88. 


Die nöthige Luft tritt durch die Röcher der Thür £, ſowie durch eine mittelit 
Klappe zu ftellende größere Deffnung zu. 
Die Lenz’fhe Forſunka zeigt Fig. 39 bis 41. Sie befteht aus dem 
meffingenen Doppelrohre aa,, an welches ſich einerſeits bie cplindrifche, oben 
Big. 41. Fig. 39. 


Fig. 40. 


und unten mit Schraubendedel h verjchließbare Miſchtammer 9 anſchließt; bie 
drehbaren, mittelft Schluſſels bei p und p, verftellbaren Stangen 0 laufen 
bei t und » in feften Lagern und enbigen in ercentrifch angefegten Zapien 
(Fig. 41). Letztere greifen in Halbeplindrifch geformte Gfeitftüde e ein, fo 
daß je nach Drehung bei p und pı und Stellung der excentriſchen Zapfen 
diefe Gfeitftiide nad) oben oder unten verjchoben werden können, wobei fie 
der Zunge d mehr oder weniger nahe fommen und den Zufluß von Dampf 
und Del genau regeln. Diefes tritt fein zerftäubt durch den wagerechten 
Schlitz s, welcher etwas weniger al® zur Hälfte um die cylindrifche Kammer g 
Herumläuft, als Flammenbliſchel aus. D und N find Buleitungsröhren für 
Dampf und Del nad) 4 und a,. Diefer Brenner braucht pro Stunde und 
Pferd etwa 3 bis 3,5 kg Nidftände von 0,910 fpecif. Gew. und 140° Ent 
zuudungspunkt. 
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Fig. 42 zeigt ben anf den Nobel'ſchen Werken theilweife verwendeten 
Brenner von Sandgren. Durch N und D treten Del und Dampf in bie 


Big. 42. 





durch die Wand f in zwei Hälften getheifte Sammer AB. Die Ausftrömung 
des Oeles wird durch Berftellung der Mundftücplatte % mittelft Hebel R und 
Stange I während des Brennen geregelt; die Mundftidplatte %, für den 
Dampf wird von vornherein feftgeftellt. Durch g kann zur Reinigung der 
Dampf nad) Zurüchziehung des Kegels m aud) in die Abtheilung A geleitet 
werden. 

Die Brenner für Locomotivfeffel und andere Röhrenkeſſel müflen der Art 
fein, daß eine mehr vertheifte Flamme entfteht. Ein Brenner von Lenz für 
diefen Zwed ift in Fig. 43 bis 46 dargeftellt. Er ähnelt jehr dem Lenz» 
Brenner, Fig. 39 bis 41, aber hier Läuft der Schlig s um die ganze Kammer g, 
ſoweit diefelbe nicht an dem Buleitungsftüde feftfigt, woburd, alfo ein ring. 
förmiges Ausftrömen des zerftäubten Deles bewirkt wird. Hierfür mllffen 


Fig. 43. Fig. 44. 


Sig. 46. 
Big. 46. 


and) die Gfeitftiide e und e, cplindrifch fein, alſo fich in der Kammer g nad) 

Art eines Kolbens auf» und abtwärts bewegen laſſen. Dies erfolgt mittelft der 

Stangen o, welche in den mit ber feftftehenden Zunge d verbundenen Lagern n 
Lunge-Köhler, Eteinfoblentbeer. 17 
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drehbar find. Durch Drehung der auf o befindlichen ercentrifchen Ringe d 

(Fig. 45) können die Gfeitftüde e und e, gehoben und gefentt werden, um fo 

durch den Schlig bei s nad) Belieben mehr oder weniger Dampf oder Del aus- 

treten zu laffen. "Fig. 46 giebt einen ſenkrechten Schnitt durch Fig. 44 bei 
Big. 47. Big. 48. 


den Zuleitungsröhren D und N. Durch den Hahn Ah fann man Dampf auch 
in die Oelfammer zur Reinigung des Brenners zulafien. Sig. 43 zeigt eine 
etwas abgeänderte Gejtalt von Zunge und Mundftiid des Brenners. 
Fig. 47 und 48 zeigen einen Brandt’ ſchen Brenner für Locomotivkeſſel 
Die Brennerfammer ift durch die wagerechte Scheibe a in zwei ungleiche Räume 
getheilt, in beren unteren durd) D Dampf, in den oberen durch N Del eintritt. 
Durch ſchwache Drehung des Einfages d laffen ſich die Deffnungen & weiter 
oder enger ftellen, und die Zuftrömung des Deles fomit genau regeln. Letzteres 
Fig. 49. tritt zwiſchen den Rippen d 
durch die Abtheilungen e und 
die Schlige f radial aus, und 
wird durd) ben darunter aus · 
firömenden Dampf zerftäubt. 
Big. 49 zeigt denfelben 
Brenner I in der Feuerbüchſe 
eines Locomotivleſſels inmitten 
des Roſtes x. Dampf und Oel 
treten durch die Röhren D und 
N mit Regulirventilen € ein. 
Der Verbrauch an Rüdftandsöl 
für Beförderung eines Zuges 
von 20 belabenen Wagen ber 
trägt nad) Brandt für I km 
etwa 10 kg. 
Engler hebt als Vorzüge ber Forſunkafeuerung hervor: Hohe Heizkraft, 
geringen Raum fir Brennſtoff-Vorrath und fir bie Feuerung felbft, Leichte 
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Bedienung und Regulitung und rauchfreie Verbrennung, wie er felbft bei 
Babriffhornfteinen beobachten konnte. Weniger rauchfrei und geruchlos ver- 
brennen die Ruckſtände in den Locomotivkeſſeln, immerhin aber mit weniger 
Geruch und Rauch als bei unferen Locomotiven. Hiergegen bemerkte Redwood 
bei der Fahrt auf denfelben Bahnen zwar feinen Rauch, aber hin und wieder 
einen unangenehmen Geruch nad) unvollftändig verbranntem Petroleum. 

Die mm zu erwähnenden Aftatki-Brenner find von Redwood (a. a. O.) 
befchrieben worden. In Kaufmann's Brenner (Fig. 50), welcher von der 
ruſſiſchen Regierung zur Verwendung in Torpebobooten angenommen worben 

Fis. 50. 





» 
ww 


it, tritt da8 Del bei a, ber Dampf bei d ein; fie. fommen bei CD zufammen, 
wo fie durch einen mittelft zweier Schrauben geftellten Spalt entweichen und 
zerſtäubt werden. Die intenſiv heiße Sticflamme muß durch feuerfefte 
Schirmwände von der unmittelbaren Berührung der Kefjelmänbe abgehalten 
werden. Das laute Geräufch des Gebläjes bei dieſem Apparate ift unan⸗ 
genehm; trotzdem find über 100 Dampfer auf dem Kaſpiſchen Meere und der 
Wolga damit verfehen. Natürlich braudt man keine Heizer und Sohlen 
ſchaufler, fondern nur einen Wärter, deſſen Schuldigfeit es ift, von Zeit zu 
Zeit das Manometer nachzuſehen und die Zufuhr von Dampf und Aftatki dem 
entfprechend zu reguliven. Für den Beginn muß man naturlich ben Dampf 
17* 


260 Verwendung des Theers ohne Deftillation. 


zum Betriebe”des Gebläfes einem Meinen Hulfskeſſel entnehmen, oder den Keſſel 
mit einem gewöhnlichen Holz oder Kohlenfeuer anheizen. 


Big. 51. 


Da bie Zerftäubung mittelft eines Dampfftrahles gewiſſe Uebelftände hat, 
ſo Haben Gebritder Nobel einen von dieſen Einwürfen freien Apparat con 
firuirt (Fig. 51 bis 53). Fig. 51 ift ein Verticalfehmitt, Fig. 53 ein Hori- 


Big. 52. 


zontalſchnitt und Fig. 52 
ein Aufriß der Keſſel⸗ 
front (weitere Einzelheiten 
werden von Redwood 
a. a. D. gegeben). Der 
ſelbe befteht im Wejent 
lichen aus einer Anzahl 
von über einander geftellten 
Beden an der Vorderſeite 
des Feuerraumes. Das 
brennende Del fließt von 
dem oberften allınälig nah 
dem unterften; dabei tritt 
Luft zwiſchen den Beden 
und durch die vier Def 
nungen cc ein, unb bie 
Richtung der Flamme 
wird durch die feuerfeften 
Mäuerden dd beftimmt. 
Mit diefem Apparate fann 
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mon 14,5 kg Waſſer auf 1kg Aſtatti verdampfen, während man bei der er 
fäubungsmethode nur auf 12kg Dampf kommt. Höchſt bemerfenswerthe 
Rejultate find mit diefem Brenner für Hittenmännifche Zwecke erzielt worben. 
Man kann damit Schmiedeeifen fchmelzen und fomit Hufeifen, Schrauben 
ſchluſſel, Zahnräder und andere Kleinere Gegenftände aus weichen Eiſen leicht und 
billig durch Gießen in Formen darftellen, ohne Exhigung der Verbrennungs- 
luft. Wollte man leptere anwenden, fo wilrde man unzmeifelhaft auf noch 
viel Höhere Temperaturen fommen; aber bie Schwierigkeit, hinreichend feuer- 
feſtes Material zum Bau der Defen zu befommen, ift Verſuchen in dieſer 
Richtung Hinderlih. Das Fehlen von Phosphor und Schwefel in diefem 
Lrennftoff ift ein großer Vortheil für metallurgifce Zwede. Der Preis des 
Aftatli war 1884 in Baku 21/; Mark pro Tonne, oder etwa 8 Mark pro 
Tonne zu Tſaritſiu an der Sig. 53. 

Bolga; e8 wird in Moskau 

ſtarl verwendet und geht bis 

Stotholm und Teheran. 

In Bezug auf die 

Verwendung dieſes Brenn- 

Roffes für Dampficiffe 

muß man die Raum- 

eriparniß fiir den Vorrath 

und bie geringe Arbeit und 

Zeit für das Einnehmen 

im Hafen in Betracht 

ziehen. Bei ben jegigen 

Preifen für Steintohlen- 

theer wäre es vielleicht 

thunlich, denfelben außer- 

Halb der Gasfabriten in 

ähnlicher Weife wie das Aftatfi zu verwenden, in Fällen, wo die Erzeugung 
ſeht großer Hige oder Raumerfparniß in erfter Linie ftehen. 

Bir erwähnen ſchließlich Körting's Dampf Zerftäubungsapparat (Dingl. 
dourn. 260, 411), Fig. 54 (a. f. ©.). Derfelbe ift ganz aus Eifen, und 
daher ſehr dauerhaft und billig (60 ME). Die fpecielle Urt der Dampf 
aufuhr foll e8 hindern, daß irgend welcher Theer abtropft. Die Speifung mit 
Theer wird durch das mehr ober weniger ansgebohrte Mundſtuck D regulict, 
das ſich nicht leicht verftopft, da der Seiher 7 und das Sieb S die Ver- 
unreinigungen zurüdhalten; auch fann man e8 leicht fitx gelegentliche Reinigung 
zugänglich machen, indem man bie Kappe ZH Hinauffdiebt. Der Zerftäuber 
ſelbſt läßt ſich jeden Augenblid mittelft der Nadel 2 nad) Aufhebung des 
Dedels 9 reinigen. Der Dampfftrahl faugt Luft durch die Feuerbüchſe Z 
mit großer Energie, und bie Schieber M dienen zur Regulirung derfelben. Der 
Dampf tritt durch D ein, und bie Schnelligkeit der Verbrennung wird durch 
das Dampfeinfaßventil regulirt. Der Theerbehälter wird auf den Netorten- 
ofen geftellt, fo daß ber Theer ftets warm unb dinnflitifig ift. 
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©. Horn (D. RP. Nr. 36403) wendet einen einfachen Apparat an, 
den man an ben Angeln der Feuerthur aufhängen kann, fo dag man ihn leicht 


Big. 54. 


einfegen ober herausnehmen fann, 
wenn man von feftem zu flffie 
gem Brennmaterial oder umge 
kehrt übergehen will. 

Neuerdings hat Holden ?), 
Director ber großen Werfftätten 
der Örent-Eaftern-Bahn in Strat- 
ford bei London, das Verfahren 
der Heizung mit flüffigen Brenn 
offen auch auf den Fettgastheer 
angepaßt und feine Conftruction 
bei den Betriebsfeffeln und einer 
Anzahl Locomotiven dieſer Bahn 
mit großem Erfolge zur Anwen- 
dung gebradit. 

Das Eigenthumliche des Hol 
den’jchen Syſtems befteht darin, 
daß auf dem Roſte eine 7 bis 
8 om hohe Schicht von Kohle 
unterhalten wird, oberhalb deren 
der Theer ober das Theeröl oder 
ein Gemiſch beider durch zwei 
Injectoren mit Difenanordnung 
mittelft eines Dampfftrahles zer 
fäubt wird (Fig. 55), während 
ein zweiter, mahe der Diljen- 
anordnung durch einen Ring aus: 
tretender Dampfftrahl dazu dient, 
die erforderliche Verbrennung 
luft im die Feuerbuchſe über: 
zureißen. Soll aus irgend einem 
Grunde nicht mit flüffigem Brenn: 
ftoff geheizt werden, fo kann ofne 
Weitered die reine Kohlenfeuer 
rung Play greifen. Die einzige, 
an einer Pocomotive für Theer⸗ 
feuerung zu treffende Berände- 


rung befteht darin, daß unterhalb der Feuerthüt zwei Roheftugen von 152 mm 
Durchmeſſer durch den Wafferraum, die kupferne oder eiferne Feuerlaſtenhinter⸗ 
wand, eingezogen werden, durch die der Brennftoff in dem Feuerraum einger 


3) Troste, Zeitjr. d. Ver. deutſch. Ingen. 1891, ©. 496. 
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blafen wird. Die Anordnung biefer Stugen und ber Injectorbilfen überhaupt 
ift ans den Figuren 55 und 56 erfichtlich. 

Der Dampf für die Düfen wird dem Kefleldome entnommen und nicht 
weiter überhigt. Die Dampfzuftrömung zu den Düfen wird durch einen 
gemeinfomen, bie zu den Ringen an ber Miindung durch je einen: befonderen 
Hahn geregelt. Um bei Froſt das Brennmaterial anwärmen zu können, ift, 
wie in Fig. 56 (a. f. S.) gezeichnet, ein durd) Hahn abftellbares Dampfrohr in den 
Behälter eingeführt. Sämmtliche Theerleitungen laſſen ſich behufs Reinigung 
bei etwaiger Verftopfung durch Dampf ausblajen. 

Der größere Theil des Roſtes wird mit Kreide oder Kalkſtücken belegt, 
um nur wenig Luft von ımten durch das fefte Brennmaterial treten zu lafien. 
Es iſt bei dieſem Heizſyſteme nur ein geringer Luftzug erforderlich, weshalb 
auch die Blasrohrmündungen erheblich erweitert werden fünnen, fo z. B. bei 
einer Locomotive von 432 mm Sig. 58. 
Cylinderburchmeffer und 610 mm 
Kolbenhub von 133 auf 152 mm. 
Hierdurch werden nicht allein Ber- 
ftopfungen ficherer vermieden, fon- 
dern es erwächft daraus auch ber 
anderweitige Bortheil des ge 
tingeren Rückdrudes auf Die 
Kolben und ‚weniger Ylugajchen- 
bildung. 

Die in Fig 56 darge» 
ftellte Great» Eaftern»Locomotive 
bejigt einen Theerbehälter von 
0,95 cbm Faſſungsraum; dieje 
Menge (etwa 1030 kg) Theer 
genügt fitr etwa 300 km im Vor⸗ 
ortöverfehr bei einer Zugftärke von 
15 Wagen. Gleichzeitig werden 
hierbei 1280 kg Kohlen und 72kg N ! 

Kalt verbraucht, während bei 
gewöhnlicher Kohlenfeuerung nad; Parallelverfuchen ungefähr 2620 kg Kohlen 
erforderlich find. 

Wie die folgende Aufftellung zeigt, ift die Erfparnig bei Anwendung der 
Theerfenerung gegenüber der Heizung mit Kohle allerdings nicht ſehr beträcht⸗ 
ih. Die Tonne Kohle koftet 15 M., der flüffige Brennftoff — ein Gemiſch 
aus %, Fettgastheer und ?/, Griimdl — 2,4 Pig. pro Liter und ber Kalt 
5,50 ME. pro Tonne. Allein die Vortheile liegen auf anderem Gebiete: die 
Berbrennung ift bei richtiger Luftzufuhr rauchlos, die Dampferzeugung kann 
jederzeit, 3. B. bei Ruhepaufen, durch Abftellung der Ventile unterbrodyen und 
ebenfo leicht wieder aufgenommen werben. ‘Dabei ift da8 von den Düfen ver: 
urfachte Geräuſch kaum nennenswerth. Nach derjelben Duelle wurden 1891 
in.Südrußland auf einer einzigen Strede, ber Grazi- Zjaritjin- Eifenbahn, 
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143 Locomotiven mit Rüdftänden der Petroleumdeftillation geheizt. Die An 
wendung dieſes Principes ftedt alfo keineswegs mehr in den Kinderfchuhen. 

Andere Apparate zur Heizung mit flüffigen Brennftoffen werden nod 
befchrieben von Busley!) (Engl. Pat. Nr. 5026, von 1887), Heyden‘), 
Thomas, Mörth (D. R.-B. Nr. 40142) und Wrede (D. R.-F. 
Nr. 56339). 

Großes Gewicht ift anf den Umftand zu legen, daß bei rohem (mict 
fütrirtem) Theer die unvermeiblic, Heinen Deffnungen der Hähne 2c. fich leicht 
theilweife oder ganz verftopfen. Der Theer follte aljo ftet8 möglichft gut 
filtriert werden, was aud) 
feine großen Unannehmlich⸗ 
feiten hat. Um dieſe zu 
vermeiden, bewirkt Lives 
fey 3) die Regulirumg durd 
Einhaltung von mehr oder 
weniger großen Stüden 
eines Meffingrohres von 
etwa 3 mm innerem Durch⸗ 
meſſer zwifchen dem mit 
beliebig großem Hahn ver- 
jehenen Tcheerbehälter und 
dem Brenner. Die Re 
bung in dem engen Rohre 
bewirkt bei der Zähigkeit 
bes Theers eine mit ber 
Länge des Rohres im Ber- 
hältniß ſtehende Berlang- 
ſamung des Stromes, und 
damit die Regulirung des 
Ausfluſſes. 

I. Smith verwendet 
zu diefem Zwecke drei Rohr⸗ 
längen von 0,9, 1,35 und 
1,8 m Länge (zu Spiralen 
aufgewunden), um damit 
den Wechjeln in der Flüffigfeit des Theers und der Dfentemperatur Red» 
nung zu tragen; das Niveau des Theers in dem Speifebehälter foll 1,5 m 
über der Rohrichlange ftehen. Berftopfungen follen kaum vorkommen; der 
Strom ift ganz regelmäßig und bedarf feiner Ueberwachung. 

Auf andere Uebeljtände, die dem Berfahren der Verbrennung flüffiger 
Brennftoffe noch anhaften follen, macht A. Seigle*), aufmerkfam und fudt 


Tig. 56. 





1) Beitichr. d. Ber, deutſch. Ing. 1887, ©.989. — *) Chemical Trade Journ. 
1887, p. 159. — *) Journ. of Gaslighting 1886, p. 159. — Zeitſchr. f. Berg: 
Hütten: u. Maſch.Ind. 1895, ©. 197. 
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diefelben durch ein ganz neues Syſtem der Anwendung flüffiger Brennftoffe zu 
Heizzwecken zu bejeitigen. 

Bis jegt beruhen alle Apparate, fo verfchieden auch ihre Conftruction 
fein möge, mit wenigen Ausnahmen auf dem Grundfage, daß die Flüffigfeit 
mit Hilfe von comprimirter Luft oder Dampf zerftäubt wird und fo in bem 
Heizranın der Kefjel zur Verbrennung gelangt. Bei diefer Anordnung ift es 
beinahe umerläßlich, daß diefer Raum mit feuerfeftem Materiale ausgefüttert 
ift, um die Temperatur hinreichend hoch zu Halten, weil fonft durd) die un⸗ 
vollfommene Berbrennung der jchweren Kohlenmwaflerftoffe zu viel Rand) ent 
Reben würde. Auf diefe Art erfolgt die Verbrennung in einem einzigen Feuer⸗ 
raume, deſſen Größe oft fehr beſchränkt ift und in welchem 
ans diefem Grunde eine fehr hohe Temperatur herrſcht; 
auch entweichen mit den Berbrennungsproducten viele un« 
zerſetzten Stoffe, deren vollftändige Verbrennung durch die 
zu große Menge Stickſtoff, Kohlenfäure und Waflerdampf, 
welche mit entweichen, verhindert wird. 

Zur Befeitigung diefer Uebelſtände verzichtet Seigle 
auf die Anwendung nur eines einzigen Yeuerraumes und 
defien Ausmauerung mit feuerfeften Steinen. Bei feinem 
Syſteme wird die von den flüffigen Brennfloffen erzeugte 
Slamme in mit Wafler umgebene Heizrohre getrieben, welche wie eine Reihe 
von Bunfen’fchen Brennern wirken, in deren Inneren die Berbreimung ans 
fängt und aufhört, jo daß fie nur von nicht mehr brennbaren, farblofen Gaſen 
verlaffen werben, deren Hite durch einen damit verbundenen Apparat voll- 
Rändig ausgenugt wird. 

Wie Fig. 57 zeigt, wird jedes der Rohrſtücke A aus zwei concentriſch in 
einander ftedenden Cylindern aa’ mit gemeinfamen Böden gebildet. Ueber 
diefen Rohrſtücken befindet fi der Dampfſammler C, welcher auch das Speife- 
waſſer empfängt, da8 durch D nad; dem unteren Theile von A geführt wird, 
während das Rohr Z den Dampf in den oberen Raum von C entweichen 
läßt. Fig. 58 und 59 (a- f. ©.) zeigen die Anwendung dieſes Syftems an einem 
Schifisfeffel. Der Heizapparat befteht aus drei Reihen Berbrennungsröhren, 
deren jede aus ebenfo viel Stüden A befteht, welche mit dem Hauptkeſſel durch 
die Speiferöhren D und die Dampfüberführungsröhren Z verbunden find. 

Gegenüber dem erften Rohrſtücke jeder Reihe befindet ſich ein Vergaſer 
oder Zerflänber B, weldyer einen Strahl entzlindeten Gaſes in das Innere 
treibt. Diefer geht in der Mitte durch die drei Rohrſtücke, welche zu biefem 
Zwede in derfelben Achfe liegen, wie der Injector ſelbſt. Wie aus der Abbil- 
dung erfichtlich ijt, werden die inneren Durchmefler der Kohrftiide A einer 
Reihe progreffiv größer, fo daß die Austrittsöffnung des erften Eleiner als die 
Eintrittsöffnung des zweiten u. ſ. w. ift; durd) den zwifchen je zwei Rohrſtücken 
befindlichen freien Raum kann demnach die zur Verbrennung der Gaſe erforber« 
lihe Luft mitgeriflen werden. 

Die Intenfität der Verbrennung kann fo geregelt werden, daß diejelbe 
beim Austritt des Gasftromes aus dem legten Rohrſtücke ganz oder beinahe 
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vollendet ift. Die heißen Gafe fteigen in die Höhe und. durdhftreichen die 
Siederöhren bes Keſſels, wo fie durch die Scheibewände F in den Kammern 6 
gezwungen werden, den durch die Pfeile vorgefchriebenen Weg zu machen. Ihre 
legte Wärme geben fie an einen Speifewaflervorwärmer ab und entweichen 


Fig. 58. Fig 59. 
x 
x vom a2 


dann in die Puft, ohne daß ein Echornftein nöthig if. Zur größeren Sicher 
heit find die Röhren D und E mit Rüdfdlagventilen verfehen, welche ſich 
automatiſch jchliegen, wenn an den Rohrftüden A eine größere Unbichtigfeit 
eintreten ſollte. \ 

Das Syſtem Seigle geftattet die rafche Verbrennung großer Volumina 
von Gafen und Dämpfen felbft in langen und engen Röhren, wodurch ſtets relatio 
kalte Berührungsflächen geboten werden; die Verbrennung findet ganz voll: 

Big. 60, ſtändig umd ohne jede Raudent- 
widelung ftatt, was bei den bie 
jest üblichen Feuerungen noch nicht 
erreicht worden iſt. Ein nicht 
geringer Vorzug diefes Syſtems 
ift aud), daß ein Schornſtein dabei 
tberflüffig ift. “ 

Einen anderen Webelftand der 

feither üblichen Apparatur jicht 

M. Kaempf!) in der Nothwendigfeit der Verwendung von Vreßluft oder 
Dampf zum Zerftäuben der flüffigen, oft unreinen Brennfloffe. Bei feinem 
Verfahren ift diefer Uebelftand durch Benugung eines Gafes, weldes durch 
Bergafen brennbarer Stoffe gewonnen wird und mitbrennt, befeitigt. Bei 
dem hierzu verwendeten, aus drei Röhren abe (fig. 60) beftehenden Brenner 


)D. R.P. Nr. 97506. 
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gelangt der bei r eintretende flüffige Brennftoff an eine trompetenartige Er- 

mweiterung des centralen Luftzuführungsrohres a und wird Hier durch ben um 

dafjelbe Herumgeführten, bei s eintretenden, vergaften. Brennftoff zerftäubt. 
Bde Ferrari), D.R-B. 56 240, fucht die Anwendung von Streuduſen 

oder Zerfläubern und die damit verbimbenen Unzuträglichteiten durch einen 

Kaftenroft zu umgehen, in welchem die Verbrennung analog ber feither für fefte 

Breunftoffe üblichen Art vor ſich geht. Fur flüffige Brennftoffe tritt an die 

Stelle des Roftes ein mit durchgehenden Canälen a verfehener Kaften (Fig. 61), 

in welchem mittelft einer, bis zur Brennoberfläde heraufreichenden poröfen 

Füllung (Asbeſt oder dergl.), das unter einem durchbrochenen Boden d ftehende 

oder in durchlöcherten Röhr Fi. 61 

ven zufließende Brenn» 

material dochtartig aufge · 

ſogen wird. Bei der 

Benutzung dieſer Kaſten⸗ 

roſte für Flammrohrfeue⸗ 

rungen wird ber Raum des 

Flammrohrs, in deſſen unter 

vem Theile die Kaften unter ſchrägen, durchbrochenen Platten beiderſeits angeorbnet 

find, derart ausgenugt, daß mittelft einer im Roſtniveau gelegenen Abdedplatte 

eine Luftlammer gebildet und oberhalb der Abdedplatte durch eine gewölbte Platte 

ein vorwärts gehender Zug von dem oberen Flammrohrraum abgetrennt wird. 
Ueber’den verhältnißmäßigen Brennwert von Steintohlentheer 

(mit oder ohne Dampf) und Koks für Retortenheizung ift von 

3. 6. Derter ein Vortrag bei'der 1886er Berfammlung des „Gas-Inftituts“ 

in London gehalten worben?). Um Theer und Kols vergleichen zu können, 

daffificirte Dexter die Theerbeftandtheile nad) ihren Siedepunften in verfchier 

denen Zeitabſchnitten der Deftillation, und nahm dabei Durchſchnittsformeln 

für die Kohlenwaſſerſtoffe an. Dadurch kommt er zu folgender Tabelle: 

























Er |Gefaltd.Cinfeit; geismerth 
Broducte 2% |; . 
des Cheers f 
der 5: ae Siedepunfte | ꝛes Theers |in Cal lorien 
A s2 RE li MM 
DeRillation | 57 |85 | | |'e | Mir 
Lorlauf 30' bis 110° "002571000431 200| 148 
ih... > 70 110-210° '0,0611 100089! 474| 307 
Wittelst: 27. | -210—240° | 0,2870 | 0,0830 1842| 1145 
Shmmil — 7,0 | 240-2700 |0,0639|0,0061| 497! 210 
2 und darüber | | 
eh (56 Proc.) beſtehend | 
a ee m 175 | uber 3600 lonsss oo0rs 1202| 208 
Rehm... | ©1975 —  joamo| — ja7| — 
Safe und Bafer. . . | — | 110 _ - L = 1-15 
11000 70,829010,0610 6642 2108 
0,8 8550 














') Chemgis. 1891, ©. 850. — *) Journ. Gas Lighting 1836, p. 1242. 
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Koks, wie er aus der Retorte gezogen und abgelöfht wird, enthält min 
deftens 25 Broc. Waller (?), außerdem Aſche und Schwefel. Zieht man nur 
25 Proc. von dem Werthe des Koks ab, jo erhält man für defien Brennwert) 
0,75 x 7000 = 5250 Galorien, alfo nur 5/; von dem des Theers. 

Durch eine in ihren Elementen allerdings etwas zweifelhafte Berechnung 
der zu erzielenden nüglichen Qemperaturen kommt Derter fogar auf das Ber 
hältniß Y/.. Es ift wichtiger, zu conftatiren, ob dieſes Verhältnif mit der 
Praris üibereinftimmt. ‘Der größere Heizwerth bes Cheers hängt weſentlich mit 
feiner flüffigen Form und der Leichtigkeit feiner Handhabung zufammen. Er 
kann in einer Heinen, gleichbleibenden Menge, und unter, die Mifchung mit 
Luft viel mehr begünftigenden Umftänden als Koks eingeführt werden. Mithin 
kann man mit weit weniger Luftüberſchuß arbeiten, und die Abkühlung beim 
Einführen friiher Beichidung von Koks fällt bei Theer ganz fort. Die An 
wendung von Dampf ift ſchädlich durch Verringerung der Temperatur im Ofen. 

Bon anderer Seite behandelt I. T. Lewes (ebend. S. 1247) daſſelbe 
Thema. Er erwähnt, daß im Jahre 1883 der Werth des Theers 1,70 bis 
3,30 ME auf 1 Tonne Kohle ausmachte, 1886 aber nur 0,33 bi8 0,60 Mt. 
Tolgende Zahlen zeigen den heutigen Werth des Theerd für Deftillation mit 
Zugrundelegung der geltenden Marftpreije, wobei zu bemerken ift, daß bie beiden 
Fabriken, aus denen die Angaben ſtammen, den Proceß nicht gleich weit führten. 

I. Broducte aus einer 8 Tonnen haltenden Theerblafe. 
60 Sallonen Naphta a 98... . » 2» 2... 8.6.2. 5. 0. 
60 „Leichtöl à 3d.. 2 222 018. 
500 „ Kreoſotöl à 2, d. 2 2 2er 1 
1 Sentner Rohanthracen. - . - » © 229» 11. 
5 Tonnen Peh a 15. . >» 2 2 2 en 3.15. 0. 
Abzuziehen für Kohn. . . . Pfd. St. 2.0.0. Pfd. ©. 9 
Koblen - - nn» 06.0. „260 
Pr. St. 7. 11. 11. 

Alfo Werth von 1 Tonne Theer — 19 fh., abzüglid) der Reparaturen, 
Amortifation, Generaltoften zc. 

I. Broducte von 1 Tonne Theer. 





5 Sallonen 50/90 Benzol zu 1.5 . .Pfd. St. O. 7.1. 

2 m Naphta zu 9b .. 0 „0. 16. 

5 » Barbolfäure zu 1 fh. 8 d. » 0%. 84. 
50 n Kreofotöl zu 3/, d. . 200,0. 3.10% 

30 Bid. Rohanthracen, 36 Proc. . 2 2 2950 80. 

2 Centner Naphtalin zu 3 fh. . » 0. 6.0. 

1 „Beh zu9n.. n 0. 83. 
Pf. St. 2. 2. 31, 


Abzuziehen für Chemikalien, Kohlen und Ars 

beitslohn . . » »0.10.6. 
Werth von 1 Tonne Theer, chigig Nararen, 

Generalkoſten ©. . . . .Pfd. St. 1. 12. 9. 
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Selbſt im zweiten Falle bleibt alfo für die Theerdeftillation zur Seit Fein 
großer Gewinn. Wo unter 30000 Tonnen Kohle jährlich vergaft werden, lohnt 
es ſich nicht, den Theer zu beftillicen. Andererſeits zeigt Lewes, daß beim 
Heizen mit Theer zum theilweiſen Erſatz von Koks eine erhebliche Erſparniß 
(1 bi8 beinahe 13 Mi. pro Ofen in 24 Stunden) gemacht wurde. Wenn man 
Kots zu 5 ME. und Theer zu 7 DE. pro Tonne verlaufen muß, bleibt ſich ber 
Werth gleich; aber meiftens ift es jett (in London) gewinnbringender, Koks als 
Theer zu verlaufen. 

Den öfters gemachten Angaben, wonad) der Heizwerth des Cheers auf das 
Doppelte von demjenigen der Kohlen ober Koks anzufegen wäre, widerjprechen die 
mit einem guten Galloway⸗Keſſel angeftellten Beobachtungen von 2. T. Wright), 
nad) welchen das Berdampfungsverhältniß zwifchen Koks aus Silkſtone-⸗Kohle und 
Gastheer nur wie 1:1,13 ift; bei Retortenfeuerung mit Dampfinjection ftellte 
fi) Koks zu Theer wie 1: 1,17, bei bloßem Eintropfen des Theers wie 1:1,24 
(aljo glinftiger als beim BVerftäuben mit Dampf). 

Weitere Angaben macht Wright 1887 2) über feine vergleichenden Ver⸗ 
fuche mit der Dampferzeugung mittelft Theer und Kreofotöl gegenüber Kohle 
und Koks. Die Verfuche, welche durch 46 Tage fortgefett wurden, gaben fol 


gende Reſultate: 
Wirkliche Vers Theoret. Ber: Wirflihe Ber: 
dampfung dampfung dampfung in 
kg Dampf pro berechnet nad) Procenten der 
kg Brennftoff der Analyje theoretijchen 


Nottingham obere harte Cannel . 8,78 12,27 71,56 
NYorkihire SilfftoneKohle - . . 10,01 14,24 70,30 
Koks von Nottingham-Cannel . . 9,91 12,23 81,03 
SilfftoneGastold . . . . . „1115 13,83 80,62 
Theer, eingeblafen mit Dampf . . 12,71 15,06 84,40 
Kreofotöl, desg. - -» » . .  . 13,35 16,78 79,56 


Später gab er das Einblafen mit Dampf auf und führte eine einfache 
Speifenorrichtung ein, beftehend aus drei vor einen gewöhnlichen Koksroſt fchief 
vorgelegten Chamotteplatten mit bazwifchen gelaflenen Canälen, durch welche der 
Theer zugleich mit Luft eintritt umd verbrennt. Der feite Kohlenftoff des Theers 
verbrennt dann weiter hinten auf dem Roſte. Die Arbeit damit ift fehr Leicht, 
und mar braucht nur 2 mm Vacuum für den Zug, gegenüber 6 mm bei Koks⸗ 
fenerung. Die Rauchgaſe zeigten, wenn ſchwarzer Rauch vermieden wurde, im 
Durchſchnitt 12,9 Proc. CO,. 

Auch 2. Körting?) zeigt den Ungrund der Behauptung, daß der Theer 
ein doppeltes Gewicht Koks erfegen künne. Mit guter Gasfeuerung, wie zu 
Münden, braucht man nur 9,6 kg Koks zur Deftillation von 100 kg Saarkohle, 
der 12kg für 100&kg weftfälifche Kohle. Da der Brennwerth nad) Dulong’e 
(allerdings ganz unrichtiger!) Formel im Berhältniß von 8660 WE. für Theer 
gegen 7270 W.⸗E. für Koks fteht, fo follte man jene 9,6 bezw. 12 kg Koks 


i) Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, p. 561. — *) Ibid. 1887, p. 36. — 
%) Journ. f. Gasbel. 1886, ©. 543. 
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durch 8 bezw. 10 kg Theer erfegen fünnen. In Wien foll dies erreicht worden 
fein, aber Körting konnte nicht fo weit fommen. ine Hauptfchwierigfeit if 
bie, daß man bei Theerfeuerung die Ruftzufuhr nicht fo nahe an ber theoretiſchen 
Grenze halten kann, weil fonft zu leicht fchwarzer Rauch entfteht. Auch kann 
man bei Theer nicht gut vorgewärmte Luft anwenden, weil man dann mit einer 
luftdicht verjchlofjenen Feuerthür arbeiten muß, fomit die Flamme nicht beob- 
achten kann und leicht zu viel verbrennt. Bon allen Verbrennungsarten des 
Theers Hält Körting die Zerftäubung dur) Dampf mittelft eines Körting⸗ 
ſchen Injector (©. 262) für die befte; e8 gelang ihm auf dieſem Wege, den 
Berbraud) an Theer in einem Sechs⸗Retortenofen von 20 auf 13!/, kg zu ver- 
ringern. In einem Acht⸗Retorten⸗Liegel⸗Ofen, der früher 12kg Koks auf 
100 Kohlen verbraucht hatte, erreichte er die yenerung mit 11 Kg Theer, bei 
einer Leiſtung von 6800 kg in 24 Stunden. 

Böhm in Stuttgart verbraucht 200 kg Theer zuſammen mit 480 kg Kols 
zur Heizung eines Sieben-Retortenofens in 24 Stunden; dies entjpricht 15 bie 
16 Thln. Brennmaterial auf 100 Thle. Kohlen. 

Die neueften Angaben von 2. Körting!) über Theerverbrenmung find ans 
130 deutfchen und 25 ausländischen Sasanftalten entnommen. Die 130 dent- 
ſchen befigen eine Gefammtprobuction von 65833 Tonnen Theer, während 
Schilling's Statiftit 828 beutfche Gasanftalten mit zufammen 97 266 Tonnen 
Theer angiebt. Bon jenen 130 haben 44 mit einer Production von 43078 
Zonnen (aljo gerade die größeren) Theer verbrannt, und zwar im Jahre 1886: 
11 434 XZonnen, alfo etwa 12 Proc. der gefammten Probuction der deutſchen 
Gasanftalten. Nach der ihm von ©. Liveſey gegebenen Aushmft follen in 
England faft alle Öasanftalten mehr oder weniger Theer verbrennen, im Ganzen 
etwa 20 Proc. der dortigen Geſammtproduction. [Diefe Angabe ift jedenfalls 
ſtark übertrieben. Andere englifhe Fachmänner ſprechen nur von 1 Proc; 
Davis (Chemical Trade Journal 1887, p. 103) von 5 Broc.; augenſcheinlich 
ſchwankt gerade in England das Duantum des verbrannten Theers je nad) den 
Conjuncturen außerordentlic) ftart hin und her, doc) bricht fi immer mehr die 
Anfiht Bahn, daß man unbedingt einen Theil des erzeugten Theers verbrennen 
müſſe, um der Entwerthung defjelben vorzubeugen, und daß man dies gegenüber 
ben Preifen für Koks mit Vortheil thun könne G. L.]) Körting führt an, 
daß man durchweg den Heizwerth bes Theers — 1,2= bis 1,6 mal demjenigen 
des Koks annehme, auch in Generatoröfen mit nur 12 Proc. Koksverbrauch 2). 
Er führt dann eine Anzahl von neuen Theerverbrennungsermrichtungen an 
(mit Skizzen), in Bezug auf welche wir auf den Originalauffag vermweijen 
müſſen. 

Die South Metropolitan Gas⸗Companhy in London fol durch Verbrennen 
ihres Theers denfelben zu 11/yd. pro 1 Gallone verwerten, während fie ihn 
nur zu d. verfaufen fünnte (?). Sie joll dabei den größeren Theil der fonit 
zur Anreicherung des Gaſes verwendeten Cannelkohle erfparen, indem fie das 


1) Journ. f. Gasbel. 1887, ©. 882. — °) Letteres wird auch von S qhiele 
(Journ. f. Gasbel. 1887, ©. 909) beftätigt. 
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Gas längere Zeit' mit dem Theer in Berührung läßt, wobei derjelbe das Benzol 
und andere fichtgebende ‚Stoffe abgeben ſoll (unter Umftänden kann auch das 
Umgelehrte eintreten !). 

Auch Kraemer (a. a. DO.) glaubt, daß in Deutſchland weit mehr Theer 
als in England zur Verbrennung komme und hält die von Körting umd 
Bright Über feinen Heizwerth gemachten Angaben, aljo etwa 1,2: 1 gegenüber 
Kofs, fir richtig. Doch Hält er es fiir unverftändig, gute gehaltreiche Theere 
in den Ofen zu fchiden und ſchlägt vor, hierzu höchſtens den Hydrauliktheer und 
den im fpäteren Stadinm der Bergafung gewonnenen Theer, die von ben werth- 
vollen Subſtanzen ſehr wenig enthalten, zu verwenden. (Letztere bieten gerade 
wegen ihres großen Kohlenſtoffgehaltes auch für die Verbrennung Scwierig- 
feiten, welche aber bod) wohl nicht unüberwinblich fein follten; im Webrigen 
eriheint uns Kraemer's Borfchlag ungemein rationell und als eine der beften 
praktiſchen Löſungen der Frage von der Verwendung bes flir die Deftillation 
überflüffigen Cheers.) 

Bezüglich der Frage der Unterfeuerung des Theers fteht Bueb (freundl. 
Privatmittheilung) anf dem Standpunkte, daß ber Theer einen etwas höheren 
Brennwerth repräfentirt, al8 guter Gaskols. Der Einführung der Theer⸗ 
verbrennung ftehe aber die vorgängige gründliche Reinigung des Theers von 
feſten Beftandtheilen, Naphtalinausfcheibungen zc. und die nicht gerade 
reinliche Manipulation- entgegen; immerhin müßten fich die Gaswerke allmälig 
bei der rieſig wachſenden Theerprobuction der Kokereien mit bem Gedanken der 
Theerverbrennung vertraut machen. Einen feften Preis für den Brennwerth 
des Theers anzugeben, bezw. einen Minimalpreis für ben Verkauf feitzufegen, 
ſei nicht angängig, ba biefe immer vom Kohlenpreife abhängig fein werben. 

Die Berbrennung von Theer als Kraftguelle, ähnlich der Wirkung 
von Ericfon’s Heißluftmafchine, ift Gegenftand einer Erfindung von James 
Hargreaves. Nach dem Chemical Trade Journal von 11. Juni 1887 gab 
eine Mafchine mit einem Arbeitöcylinder von 63 cm Durchmeſſer und 45 cin 
Hub eine Leiftung von 29,7 indicirten Pferdeſtärken bei einem Berbrauche von 
2 Sallonen (— 9 Liter) Theer in der Stunde. Die Leiftung ift — 0,174, 
d. 5. gleich derjenigen der beften Gas⸗ oder Dampfmafchinen; aber flatt 1000 
Cubiffuß Gas, welche an vielen Orten 3 Mark often, braudjt man nur 
3 Gallonen Theer, die jettt in England nur 25 Pfennig foften. Es liegt auf 
der Hand, daß, wenn diefe Erfindung fich bewähren follte, fie von größter Be⸗ 
deutung fein und jede Berlegenheit wegen Berwendung des von den Deftilla- 
tionen und für andere Zwecke nicht verlangten Theers bejeitigen würde. Einft- 
weilen ftehen inbefien weitere Nachrichten über diefe Erfindung noch aus. 
Möglicher Weife dürfte eine Erfindung der allerneueften Zeit, welche mit außer- 
ordentlich vielveriprechenden Anfängen ins Leben getreten ift, der ‘Diefel- Motor, 
berufen fein, diefe Frage endgültig zu Löfen. 


!) Industries 1887, 3, 260. 
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Berwendung des Theerd zur Conſervirung von Holz, 
Stein, Eijen ı. 


Eine umfangreiche Verwendung fand von je der Theer zur Confervirung 
von Baumaterialien aller Art. Sowohl Steine, als Eifen, als Holz können 
durch Anſtrich mit Steintohlentheer längere Dauer erhalten und vor Einwirkung 
der Atmofphärilien gefchiigt werden. 

Für Steine, Mauerwerk u. dergl., beſonders, wo fie den Einflüffen von 
Säurebämpfen ausgefet find, empfiehlt Kuhlmann!) dringend Anſtrich mit 
heißem Steinfohlentheer. Es war damals auch jonft jchon längſt in chemifchen 
Fabriken üblich, nicht nur die fiir Säurerefervoirs, Safäurecondenfationsthürme, 
Chlorentwidfer u. f. w. beftimmten Steine in (etwas abgedbampftem) Gastherr 
zu tochen, ſondern aud) da8 Mauerwerk der Defen, ſowie alles irgend den Säure 
dänpfen ausgefegte Holz. und Eiſenwerk damit anzuftreidhen, und felbft bie 
Dachziegel damit zu tränken, und dies geſchieht auch bis auf den heutigen Tag. 
Dean Hat in den Fabriken die Beobadhtung gemacht, daß der Theer dieſe Ob: 
jecte nicht nur bebeutend widerftandsfähiger gegen Feuchtigkeit, Säuren :c., 
fondern auch die Steine viel härter, alfo mechaniſch widerftandsfähiger madıt. 
Die zum Bau von Säuretrögen ꝛc. benugten Steine müffen 3. B. von den 
Steinmegen vollftändig zugerichtet fein, ehe fie in die Theerpfanne kommen, 
weil fie nad) dem Kochen darin den Meißel gar nicht mehr annehmen. Röhren 
von feuerfeftem Thon, welche in rohem Zuftanbe nicht einmal wafjerbicht und 
äußerft zerbrechlich find, werden nad) dem Kochen in Theer fäuredicht, hart ımd 
ſehr wenig empfindlich gegen Temperaturwechſel. Es Liegt aber gar fein Grund 
vor, die Anwendung des Theers in diefer Beziehung nur auf chemilche Fabrilen 
zu beichränfen. Dan hat gefunden, daß ein Siegelpflafter um das Vielfache 
länger dauert, wenn man die Ziegel vorher mit heißem Scheer tränft. Auf 
dieſe Weife werden aud) die jo vielfad) als Dachdedimaterial in Anwendung kom⸗ 
menden Falzziegel, ftatt einer koſtſpieligen Glaſur, viel beffer und billiger 
wetterbeftändig gemacht. Dies ift 3. B. auf Lunge's Empfehlung in einer 
großen Ziegelei mit allem Erfolge gefchehen, um ſchwarze Dachziegel herzuftellen. 
Dean muß jedod) beachten, daß ein bloßes Eintauchen in Theer Teinen hin 
länglic, dauerhaften Ueberzug bervorbringt. Der Theer jollte mindeftens auf 
100° exhitt fein, und die Ziegel, Dachſteine u. f. w. follten einige Seit darin 
liegen gelafjen werden, bi8 man beim Yerbredhen eines Mufters findet, daß ber 
Theer ziemlich weit in das Innere eingedrungen if. Dan läßt dann die Ziegel 
einige Zeit lang trodnen, wobei fie auf paflenden Rahmen von einander ge 
trennt erhalten werden. 

Heute ift das Schwarzfärben (Engobiren) der Dachfalzziegel ganz allgemein 
eingeführt. Man taucht die Ziegel noch heiß, wie fie aus dem Ofen kommen, 
in den erwärmten Theer; legterer muß waflerfrei, darf aber feiner flüchtigen 
Beitandtheile nicht beraubt fein, da fonft die Ziegel zu ſchwer trodnen und 


1) Compt. rend. 56, 1066, 1146; Wagner's Yahresber. 1830, S. 430. 
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lange ſchmierig bleiben. Ein präparirter Theer kann für dieſen Zwed nicht 
verenbet werden. Ein anderes Verfahren zum Färben der Dachziegel, das for 
genannte Blaubämpfen, werden wir im Capitel Schweröl kennen lernen. 

Auch zu Anftrihen auf Metallen wird der Theer benugt. Heiß auf- 
getragen bringt er einen glänzenden und dauerhaften ſchwarzen Ueberzug hervor, 
wie es 3. B. die Grobfchmiede häufig thun. Auch die gußeifernen Röhren der 
Gasleitungen werben meift durch einen folchen Ueberzug mit heißem Theer vor 
dem Koften geichüst. Daß man dies in dyemifchen Fabriken regelmäßig thut, 
ift ſchon gefagt worden. In diefen Fällen thut e8 in der Regel keinen Schaden, 
daß der Theerlad dickflüſſig ift und einen entfprechenb biden Ueberzug giebt. 
Bil man einen binnen, gleichmäßigen, dabei doch fchön glänzenden und bauer- 
haften Meberzug haben, jo muß man ftatt des rohen Theers einen der im ſechs⸗ 
ten Capitel zu beichreibenden, aus Pech und Theerölen ent|prechend zufammen- 
geſetzten Firniſſe anwenden. 

E. Campe!) macht darauf aufmerkſam, daß man eiſerne Gegenſtände vor 
dem Anſtreichen mit Theer erhitzen, oder wenn dies nicht angängig iſt, nur 
ſogenannten deſtillirten Theer verwenden ſoll, welcher von ſauren Beſtandtheilen 
(vermuthlich iſt hier Ammoniakwaſſer gemeint!) befreit iſt. Die roſtbildenden 
Eigenſchaften des Ammoniakwaſſers bei Gegenwart von Luft ſind bekannt. 

Eine Auſtrichmaſſe für Eiſen ſtellt die Actiengeſellſchaft für 
Aſphaltirung und Dachbedeckung vorm. Johannes Jeſerich?) her 
duch, Vermiſchen von Fettgastheerproducten mit Goudron ober Schwefel (!). 
Die Maſſe fol gegenüber anderen ähnlichen Anftrichen gegen atmofphärifche 
Einflüffe widerftandsfähiger und als Anſtrich für Eifen wegen ihrer außer» 
ordentlichen Permeabilität befonders werthuoll fein, da fie leicht in Deffnungen 
und Poren eindringt und den Roſt lodert und loslöft. 

Zum Sonfervirendes Holzes ift der Theer fhon 1799 von Ph.LeBon 
empfohlen worden. Hierzu eignet ſich jedoch der Steinkohlentheer nicht fo gut 
wie der Holztheer, der auch im Schiffsbau ausſchließlich dazu gebraucht wird. 
Der Holztheer dringt nämlich bedeutend tiefer in die Poren des Holzes ein, über⸗ 
zieht da8 Ganze mit einer zufammenhängenden Schicht und wirkt nicht nur durch 
feinen Gehalt an Phenolen, fondern auch durch den an Paraffin confervivend. 
Dem Steinkohlentheer dagegen fteht fein hoher Gehalt an freiem Koblenftoff und 
an Naphtalin entgegen. ‘Der erftere verhindert das Eindringen bes Theers in 
die feineren Poren; das legtere läßt durch fein allmäliges Verdunſten ſchon bei 
gewöhnlicher Temperatur Riſſe im Anftrich entftehen. Es wird fogar zuweilen 
behauptet, dag Steinkohlentheeranftrich die Kernfäule bes Holzes befürbere; 
doch ſcheint dies nicht ficher bewiefen zu fein; die vielfache Anwendung des Theers 
gerade in hemilchen Fabriken würde einen folchen Uebelftand, der dort nicht be- 
tannt ift, ſchon haben hervortreten laſſen. ebenfalls find auch zu Holzanftrichen 
bie fünftlichen Theerfirnifie dem rohen Theer fehr vorzuziehen. Noch gründlicher 
joll ein Imprägniren des Holzes mit Theerdämpfen wirken, woflir Robbins 





— 


') Zeitſchr. f. landw. Gew. 1887, ©. 76. — ) D. R.:%. 65239 vom Jahr 
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ein amerikaniſches, v. Baradis ein öfterreichtiches Patent erhielt 1); doch ift dies 
mehr als zweifelhaft, wie wir in dem analogen Falle von Kreofotöl fehen werben. 
Ueberhaupt iſt für Holzconfervirung der Theer nie ein fo gutes Mittel wie das 
in richtiger Weife angewendete Kreofotöl, worliber wir im achten Capitel han- 
bein werben. 

Als Surrogat für den Holztheer empfiehlt Rives 2) fpeciell eine Miſchung 
von Steinfohlentheer, Harz und Kalk. Als Schwefeltheer und Benzafphalt 
wirb ®) eine durch Kochen erhaltene Löfung von 2 Thln. Schwefel in 3 Thln. 
Steinfohlentheer zum Schuge von Holz, Eifen und Stein gegen Fäulniß, Roſt 
und Berwitterung empfohlen. Aus ähnlichen Gemengen befteht der als Dach⸗ 
dedungsmaterial verwendete Holzcement (vergl. Kap. 6). 

Ein Gemenge von Theer mit dem gleichen Gewichte hydrauliſchen Kalfes, 
Portlandcement zc. fol bei 70° flüffig fein und beim Erkalten einen weichen, 
gefchmeidigen, gegen Säuredämpfe unempfindlichen Firniß geben, befonbers gut 
für Holz unter Wafler, Waflerleitungsröhren und Dachziegel (Dreißig, 
D. RB. Nr. 10685, 13. Oct. 1879). 

Wildhagen (D. R.-P. vom Jahre 1885) empfiehlt eine falt anzu 
werdende Miihung von Holzftoff, Steinfohlentheer, Keim und Wafler. 


Verwendung des Steinkohlentheers zur Dahpappen- 
fabrifation®). 


Die Dadypappe (Steinpappe, Aiphaltpappe) ift feine Erfindung der Neu: 
zeit. Sie wurde bereit8 im vorigen Jahrhundert in Schweden durch den 
Admiralitätsratd Kara) eingeführt und auch ſchon im Jahre 1791 durd 
Michael Kagt) in Mühldorf am Inn hergeftelt. Faxa nahm urfpränglid 
Bapptafeln, bekleidete damit die einzudedtende Dachfläche und verfah diefelbe 
nachher mit einem Anftrih von Schiffstheer. Vortheilhafter arbeitete ſchon 
Kag, welcher die Pappen vor der Verwendung mit Delfirniß tränfte 
und darauf mit Staubmehl beftreute; fomit fcheint er das erfte fertige Fabrikat 
in den Handel gebradjt zu haben. 

Sehr bald Iernte man den theuren Schiffstheer oder Delfirniß durch den 
damals noch werthlofen Steinkohlentheer erfegen, und wir haben bereits im 
zweiten Capitel fennen gelernt, daß diefe Berwendungsart des Theers iiberhaupt 
mit die erfte war. In Deutfchland fcheint die Dachpappe beſonders durch die 
Bemühungen des Geh. Oberbauraths Gilly feften Fuß gefaßt zu haben, ihre 
Herftellung verfiel aber in Folge der kriegeriſchen Wirren zu Anfang diefee 
Jahrhunderts der Vergeſſenheit. Erſt mit Anbruch der vierziger Jahre wurde 
die Fabrikation wieder aufgegriffen, wie es fcheint zunächft von Büsſcher?) 


1) Wagner's Jahresber. 1871, ©. 848. — *) Dingl. Journ. 157, 317; Wagner’ 
Sahresber. 1860, ©. 554. — °) Ibid. — *) Luhmann, Die Fabrikation der Dad: 
pappe und der Anftrihmafie. Wien, Vet, Leipzig, Hartleben’s Verlag. — °) Ibid., 
©. 1. — °) Nah einer Notiz im „Leipziger TagebL“ 1891, Nr. 214, 1. Beilage. 
— 7) Mittheilungen über die waſſerdichten Baumaterialien der Fabrik von Büsſcher 
und Hoffmann, Eberäwalde. Halle a. S. 1877. 
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in Neuſtadt⸗Eberswalde und faſt gleichzeitig von Gebrüder Ebert dortſelbſt 
und C. 5. Weber (1845) in Leipzig, denen fich bald eine ganze Reihe anderer 
Firmen anſchloſſen. Heute bildet die Fabrikation der ‘Dachpappe einen weit 
verbreiteten, mächtigen Induſtriezweig, defien Bedarf an Steintohlentheer einen 
nicht unweſentlichen Einfluß auf den Preis dieſes Rohmateriald ausübt. In 
umfangreichen Fabrilanlagen wird diefes Material heute hergeitellt, von denen 
mande der größeren namentlid) bi8 gegen 200000 Etr. Theer im Jahre 
verarbeiten. 

Diefer Aufſchwung wäre natürlich nicht möglich geweien, wenn daß, 
ſowohl für die Fabrikation als auch für die Verwendung unpraftiiche Ver⸗ 
fahren der Herftellung ber Dachpappe in einzelnen Tafeln beibehalten worden 
wäre. Es ift namentlich dem Umftande, daß die erfte Herftellung der Dach⸗ 
pappe von Papier» bezw. Pappenfabrifen in die Hand genommen worden ift, 
zu verdanken, daß das Rohmaterial, anftatt durch einfache Schöpfarbeit in 
quadratifchen Tafeln, jehr bald nad) Art der Mafchinenpapierfabrilation in 
Rollen von beliebiger Ränge und in der Kegel 1 m Breite hergeftellt worden 
it. Nunmehr erft konnte auch die Erzeugung der Dachpappe fi aus einer 
einfahen Manufactur zu einer wohlausgebildeten Fabrikation entwideln; 
auch war e& jetzt erft möglich, die Eindedung der Dächer mit Dachpappe in 
Folge Wegfalles der vielen Verbindungs⸗ und Befeftigungeftellen fo vortheil: 
haft zu geftalten, daß ein derartig ausgeführtes Dach auch den höchften An- 
forderungen entſprach und zwar fowohl in Bezug auf Dauerhaftigfeit, als auch 
Einfachheit und Billigkeit der Herftellung. Und diefer letztere Umſtand hat 
nicht zum Wenigften zu der ungeheuren Entwidelung dieſes Inbuftriezweiges 
beigetragen. 

Hente wird fämmtliche Dachpappe nur aus Mafchinenpappe in Rollen 
bergeitellt. Dieſe Bappe, zu ber nur reine Wollfafer verwendet werben follte, 
wird von den Fabriken, welche fie Herftellen, in Rollen von 1m Breite geliefert, 
die durch Lochung auf 10, 15 oder 20m Länge abgetheilt find. ‘Der zur 
Imprägnirung zu verwendende Theer muß reiner Steinkohlentheer fein, welchem 
jeine wäflerigen Beftandtheile vorher entzogen worden find. Früher wurbe 
dies duch Abdampfen derfelben in offenen Pfannen erreicht; heute wird ber 
Rohtheer überall durd) eine Deftillation bis zum Verſchwinden des Waſſers im 
Teftillate entwäflert und dabei nod) das früher in die Yuft entweichende Roh⸗ 
benzol gewonnen. ‘Der Theer, wie er bei diefer Deftillation entfällt, fogen. 
„deftillirter Theer“, ift direct zur Dachpappenfabrifation verwendbar. Kin 
iehr unvollkommenes Surrogat dafür ift der fogen. „präparirte Theer“, ein 
durch Berdiinnen mit Schweröl wieder belebtes Steinfohlentheerpeh. Während 
eine mit deftillirtem Theer hergeftellte Dachpappe ſchon nach kurzem Lager foweit 
austrocnet, daß fie feft und „griffig“ wird, bleibt eine aus präparirtem Theer 
bergeftellte Dachpappe lange Zeit fehr weich und lappig und läßt ſich in Folge 
defien fchlecht verarbeiten, da fie viel weniger wiberftandsfähig ift und den 
Arbeitern unter der Hand einreißt. Dagegen eignet fich der präparirte Theer 
wieder befler zum Conferviren der Pappdächer, als fogen. „Dachlack“, zum 
Anftreichen derfelben, da er feine leicht flüchtigen Beitandtheile mehr enthält 

18* 
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und daher das Pappdach auch Länger geſchmeidig und elaſtiſch erhält. Andere 
billige Theere, wie Braunkohlentheer, Delgastheer und Buchenholztheer, eignen 
fih als folche nicht zur Herftellung von Dachpappe, können aber durd) Ber: 
mischen mit Steinlohlentheer oder Steinkohlentheerpech brauchbar gemacht werben. 

Die Einrihtung zur Yabrilation von Dachpappe ift jehr einfacher Natır. 
Wir übergehen die Befchreibung der unvolllonımenen, älteren Vorrichtungen, 
welche felbft Heute noch in manchen Fabriken in Anwendung find umd geben 
in vorftehenden Abbildungen (Big. 62 u. 63) die fchematifche Anordnung 
einer modernen Anlage zur Fabrikation von Dachpappe, wie folche von ber 
Firma Wild. Lückau in Hamburg ausgeführt werden. Die projectirte Anlage 
ift ausfchließlich zur Dachpappenfabrifation beftimmt; will man diefe mit einer 
completen Tcheerdeftillationsanlage verbinden, jo wird natürlich die hier vor⸗ 
gefehene Blaſe zum Entwäflern des Theers überflüſſig. 

Wie aus ig. 62 u. 63 erfichtlich ift, ift bie Deftillationsblafe fir Stem- 
tohlentheer fo aufgeftellt, daß ihr entwäflerter Inhalt ſowohl in die beiden 
Scmelztefiel a und b, als aud; in die Imprägnirpfanne c oder endlich in dat 
Kellerbaffin für deftillirten Theer abgelaflen werden kann. Die Heizung der 
Blaſe, fowie ſämmtlicher Apparate erfolgt mit Dampf dur eine neben dem 
Fabrikationsgebäude aufgeftellte Gentralheizung., Das Füllen der Blaſe and 
dem gleichfall8 unter dem Gebäude liegenden Reſervoir für Rohtheer geſchieht 
durch eine, mittelft Vorgelege d, durch Ausrüder e in Thätigkeit zu ſetzende 
Plungerpumpe, welche gleichzeitig auch zum SHerbeifhaffen des deſtillirten 
Theers aus dem Kellerbaffin dient. Ein zwifchen den beiden Baifins Fir Rob: 
und beftillirten Theer liegender cementirter Kellerraum ift für Aufnahme des 
bei der Deftillation entfallenden Ammoniakwaſſers beftimmt, während tar 
gleichzeitig Ubergehende Rohbenzol aus den Scheideapparaten direct nach den 
‚ zu feiner Lagerung beftimmten, gefchloffenen, ſchmiedeeiſernen Reſervoirs flieht. 
Um aud) bei anhaltender Kälte, weldye namentlich den deftillirten Theer ftart 
verdidt, ein guted Yunctioniren der Pumpe zu ermöglichen, find die Sangrohre 
derfelben fowohl im Baſſin für diefen, als aud) in jenem für Rohtheer, ſoweit 
fie in die Theerſchicht reichen, mit Heizjchlangen umgeben, welche den Theer 
dünnfliffig halten. 

Die Schmelzkeflel a und d dienen zur Herftellung der bei der Eimdedung 
mit Dachpappe nöthigen Klebemafle, Holzcement ıc., während die Fabrikation 
der Dachpappe in der Imprägnirpfanne c erfolgt. Diefe befteht aus einem 
fchmiedeeifernen Kaften von 1,20 m Breite, 4m Länge und 0,380 m Tiefe, in 
deren Inneren eine Anzahl Herausnehmbarer Spulen zur Aufnahme der 
Rohpappe untergebradjt find. Diefe Spulen tragen auf der einen Seite ein 
Zahnrad, in welches ein anderes, von Spule zu Spule verjegbares Zahnrad 9 
mit Handfurbel (f. Fig. 64) eingreift. Auf diefe.Weife ift e8 ermöglicht, von 
einer, auf den Ständern Ah liegenden Rolle Rohpappe fümmtliche Spulen der 
Reihe nach mit Rohpappe zu bejchiden. Die Imprägnirpfanne tft joweit mit 
Theer gefüllt, daß jedenfalls die Spulen mit Rohpappe gänzlich davon bededt 
find. Die Temperatur des Theers fol mindeftens 95 bis 100° betragen, weil 
fonft die Bappe zu wenig faugt und auf der Oberfläche leicht ſchmierig wird- 
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Bon den Spulen gelangt die getheerte Pappe zwiſchen ein Walzenpaar i 
melde durch Zahnräder ſich gegenfeitig amtreiben und durch Steliſchrauben 
enger ober weiter geftellt werden fönnen, wie dies aus der nachfolgenden Detail 
geihmmg erfidtich it (Fig. 65). 

Big. 64. 


Diefe eifernen und mit Filz überfleideten Walzen werden gleichfalls durch 
eine Handfurbel in Bewegung gefegt und dienen einestheild dazu, die Pappe 
aus dem Theerbade herauszubrehen (daher werden fie bisweilen Ausdrehwalzen 
genannt), anderentheild um den überflüffigen Theer von derfelben abzuftreichen 
und heißen daher Abftreihwalzen. In kurzer Entfernung von ber Imprägnir- 
pfanne ift auf einem freiftehenden Bod (f. Fig. 64) eine andere hölzerne Walze k 


Big. 66. 





——— hie 


mit Handkurbel befeftigt, auf weldher die imprägnirte Pappe, nachdem fie vorher 
wit Sand beſtreut worben ift, aufgewidelt wird, die fogen. Widelwalze. Diefe 
befteht aus zwei der Ränge nach ſchrug auf einander pafienden Hälften, damit bie 
fertige Dachpappe nad) dem Wideln durch einfaches YAuseinanderziehen der 
beiden Hälften freigelegt werben Tann. 
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Die Befandung der getheerten Pappe erfolgt zwiſchen den Abſtreich 
walgen und der Widelwalze durch den felbftthätigen Sandſtreuapparat I, der 
in Fig. 66 im Detail dargeftellt it. Derſelbe befteht aus dem Sandfaften a, 
dem Zertheiler d und dem Sieb c. Durd; eine Vorrichtung d kann der Sand 

Sig. 66. auslauf beliebig regulirt oder 
ganz abgeftellt werden. Der⸗ 
artige Streuapparate ermög- 
lichen eine ſehr gleichmäßige 
Beſandung ber Dachpappe, bri 
welcher ein Zuſammenlleben 
der getheerten Flächen durch 
Unachtſamkeit fo gut wie aus 
geſchloſſen iſt. 

Bei der hier beſchriebenen 

Anlage erfolgt die Heizung 

der Imprägnirpfannen mittelft 

Dampfed. Wo diefer fehlt, 

Tann die Pfanne natürlic, and 

eingemauert unb mit birecter 

Feuerung verfehen werben, 

allerdings nur unter Ber 

größerung ber Beuerdgefaht. 

Um diefe zu umgehen und die Verflüchtigung leichter fiedender Theerbeftand- 

theile zu verhäten, hat man vorgefchlagen, ben Proceß der Imprägnirung 

der Rohpappe in gefchloffenen Gefäßen vorzunehmen. Aus dem Gefagten ift 

wohl erſichtlich, daß eine derartige Ausführung nicht möglich ift. Wie man 

fieht, geſchieht der gefammte Betrieb der Theerpfannen durch Menſchenkraft; 

es hat an Verſuchen nicht gefehlt, ftatt diefer die billigere Mafchinentraft zu 

verwenden. Allein fänmtliche dahin zielenden Verſuche find an der geringen 

Widerftandsfähigkeit der ungeleimten, durch die Imprägnirung noch weiter 

geloderten Pappe geſcheitert; bie geringfte Störung int Gange des Apparated 

hat bei Mafchinenbetrieb unbedingt ein Zerreigen der Pappe zur Folge, was 

fi) beim Handbetrieb mit einiger Aufmerkfamfeit des Arbeiters ſicher ums 
gehen läßt. . 

Die zur Fabrikation ber Dachpappe gebräudjliche Rohpappe wird in ver- 
ſchiedenen Stärken geliefert; die üblichen Stärken find: 


60er Rohpappe . » » 2... 60qm=50kg 
Tr m rn. Bd, —=50, 
90er Pi ven... 90, =50, 
120er » "00.0.0. 120, =50, 
150er » “0.0.0. 0.150, =50, 
200% „ 222.2. . 200, =50, 


Der zu verwendende Sand muß ſcharf, d. h. micht zu feinkörnig und 
abfolut lehmfrei fein; am beften eignet fi guter Flußſand. Er wird vorher 


Dachpappenfabrikation. 281 


durch Ausbreiten oder auf Darren getrocknet und mit Hülfe eines Siebcylinders 
ſortirt. Wo es an gutem Sande fehlt, verwendet man häufig auch geſiebtes 
Kolsklein, Schlade oder bergl. Für manche Zwede eignet fich zur Beſtreuung 
aud) Sägemehl, welches außerdem den Vortheil großer Leichtigkeit bietet, was 
bezüglich der Fracht auf weite Entfernungen auch finanziell von Vortheil ift. 
In manden Fällen, namentlich) zur Herftellung doppellagiger geflebter Bapp- 
dächer wird die Dachpappe auch einfeitig beftreut (Klebepappe) oder gänzlich 
unbefandet (Tederpappe) verlangt; hier muß man die Abftreichwalzen fo eng 
fellen, daß möglichft wenig Theer auf der Oberfläche der Pappe haften bleibt. 

Die Dachpappe dient hauptſächlich als DBebachungsmaterial und zwar 
ſowohl für fich allein (Pappdächer, Holzcementbächer), als auch in Verbindung 
mit Schiefer oder Ziegel als Unterlage, bei welcher fie das Eindringen von 
Schnee und Ruß in die Bodenräume verhindert; auch zum Bekleiden von 
Dretterwänden und iſolirten, im Freien liegenden Leitungen aller Art wird fie 
häufig verwendet. As Iſolirſchicht gegen auffteigende Bodenfeuchtigfeit bei 
Sundamentmanerwerf findet fie in der Bauinduftrie eine fteigende Anwendung 
als fogenannte Iſolirpappe. Zu diefem Ywede verwendet man natlirlid) nur 
ſtärkſte Rohpappe, präparirt die Imprägnirmaſſe möglichft dickflüſſig, ftellt bie 
Abitreihwalzen der Imprägnirpfanne jo weit als angängig umd beftreut ftatt 
mit fcharfem Sand mit grobem, gleichmäßigem Kies von Erbfengröße. Diefe 
Art der Iſolirung von Grundmauern ift weit vortheilhafter, als die früher 
übliche mit einer Tage Gußaſphalt, weil die did mit Theer vollgefogene Pappe 
beim Senken einzelner Theile de8 Mauerwerkes (in Folge fchlechten Bau⸗ 
grundes) nicht bricht, fondern fich dehnt und fich dabei ganz den veränderten 
Berhältnifien anpaßt, während der Gußafphalt in foldhen Fällen Eprlinge be» 
tommt, durch welche die Bobenfeuchtigkeit nach wie vor auffteigen kann. 

Berfchiedene Patente der neueren Zeit auf Fabrikation von Dachpappe laufen 
darauf hinaus, die ‘Theerung der Pappe ſchon in der Maſſe, im Holländer vor- 
zunehmen. Inwieweit diefe Verfahren Vorteile bieten, ift nicht bekannt geworden. 

Wir führen folgende an: 

Joſef Otto, Verbeflerungen in ber Herftellung von Dadıpappe; D. R.⸗P. 
Nr. 3141. 

A. Siebel, Verfahren zur Herftellung von Metalle, Dach- und Wanbd- 
pappe (Univerfalpappe); D. RP. Nr. 48 349. 

Jacobius und Söhne, Verfahren zum Tränken von Filz und dergi. 
mit Theer; D. RB. Nr. 54.224. 

E. Kanert, Verfahren zur Herftellung eines Gewebes mit Weblette von 
Metalldraht und Einſchlag von mit Fajerftoffen umfponnenem Metalldraht 
und Yabrikation von Dachpappe daraus; D. R.-P. Nr. 91809. 

A. W. Andernach, Verfahren zur Herftellung von Dachpappe; D. RP. 
Nr. 92309. 

St. Mattar, Verfahren zur Herftellung von Dachpappe; D. R.⸗P. 
1, M. 14299/8, 1897. 

C. von Wangenheim, D. RP. Nr. 78047, fertigt nicht erſt Dad): 
pappe zum Eindeckung der Dächer, foudern miſcht Torfmull mit heißem Theer, 
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welchen Klebſtoffe, wie Harz, Gummi, Bech u. dergl., beigemengt find und trägt 
diefe Miſchung in einer Schicht von 2 bis 3cm auf die Dächer auf, worauf 
die Oberfläche mit einer Walze ꝛc. geglättet und mit Kies beftrent wird. 

Einen Dachpappenanſtrich (Dachlack) ftellt B. Roedelius?), D. R.P. 
Nr. 64680, durd) inniges Mifchen von 


25 Thln. abdeſtillirtem Steinfohlentheer, 
» Solgtheer, | 
Kiefelfäure, 

Magnefia, 

Leindl, 

Anthracenbl, 

Eifenoryd, 

Bleioryd, 


18 
15 
10 
6 
6 
8 
8 
4 frefelfaurem Natron, 


33333 3 3 


bei ungefähr 100° his zur Erzielung einer gleichmäßigen, fyrupartigen Maſſe 
ber. Beim Erhigen fol fich einerfeitS das Bleioryd mit dem Glycerid bee 
Leinöles zu einem Körper von der Zufammenfegung Pb (C,s Hyz O2)s ver: 
einigen und andererfeits das Eifenoryd und die Magnefia fid) mit der Kieſel⸗ 
jäure zu einem Silicat von der Yormel (Fe.Mg),SiO, verbinden. Da? 
Dleiglycerat fol der Mafle die Sprödigfeit nehmen; es follen fich auch noch 
andere Berbindungen bilden, welchen jedoch fein wefentlicher Einfluß auf die 
Eigenfchaften der Mafle zukommt. Der Anftrich foll ſich, dünn aufgetragen, 
innerhalb 12 Stunden in einen plaftifchen Cement von guttaperdjaartiger De 
chaffenheit verwandeln, der außerordentlich wetterbeftändig tft. 

Es erfcheint unnöthig, darauf hinzuweiſen, daß fich, außer der Umfegung 
zwifchen Bleioryd und Leinöl, wohl keiner der angeführten chemifchen Proceſſe 
bei der Herftellung der Maſſe vollzieht. 

Einen hellen Dachpappenanſtrich, welder fi) hauptſächlich für 
Räume eignet, die wegen der Teuerficherheit im Sommer kühl gehalten werden 
jollen, ftelt 9. Gengen?), D. RP. Nr. 70852, dadurd) her, daß er Han, 
fettes Del, Steinfohlentheeröle und ein Gemiſch der Schmefelverbindungen von 
Baryum und Zink mifcht, welches bei der Herftellung von Blanc fire und dergl. 
als Nebenproduct gewonnen, oder aus Schwerſpath durch Glühen mit Kohle 
und darauf folgende Zerfegung des Schwefelbarygums durch Glühen mit Zint- 
julfat in Retorten oder Ylammöfen erhalten wird. Das weſentlich aus 
Schwefelbaryum und Schwerfpath beftehende Product enthält etwa 12 bis 
16 Proc. Schwefelzint, wird feinft gemahlen in das heiße Gemenge von Tel, 
Steinfohlentheerölen und aufgelöftem Harz eingetragen und die zu ſchützenden 
Dächer und bergl. heiß damit geftrichen. Behufs Aufbewahrung wird die 
erfaltete Maſſe in Stüde zerfcdjlagen und gemahlen. Der Anſtrich läuft im 
Sommer bei großer Hite von den Dächern nicht ab und wird im Winter nicht 
brüchig und ſpröde. 


1) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1892, S. 720. — *) Ibid. 1898, ©. 623. 
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E. Richard, D. R.⸗P. Nr. 73122, benutzt zum Anſtrich der Papp⸗ 
dacher eine Löſung von harzſaurer Thonerde in entwäſſertem und von den leicht 
entzündlichen Oelen befreiten Steinlohlentheer. Zur Herftellung berfelben wird 
Theer bis anf 20° Be. abgedampft und mit harzfaurer Thonerde, welche aus 
Thon und harzſaurem Natron (sic!) Hergeftellt wird, fo lange verjegt und 
gekocht, bis er ungefähr die Conſiſtenz von weichem Pech beſitzt. Der fo her- 
geftelite Dachcement ift von großer Wetterbeftändigleit und Klebekraft und in 
Folge feines hohen Gehaltes an harzſaurem Metall fo gut wie feuerficher. 

Bımte, fchnelltrodnende und nicht ablaufende Dadhpappenanftriche ftellt 
A. Wolfahrt, D. R.P. A., W. Nr. 4169/22, aus Benzolladen, hauptſächlich 
in den Farben Roth, Gruün, Braun, Gelb, Bronze, Blau, Grau und Schwarz 
ber. Sie eignen ſich auch zum Anftreichen anderer Dächer und Gegenftände. 

Ein Berfahren zur Herftellung eines für Dachtheerzwede in Dualität 
verbefierten Theers durch Ausſcheidung des im Theer enthaltenen Waſſers und 
Pechs unter Anwendung eines hier⸗ 
zu conftruirten feuerficheren Theer⸗ 
fodhapparates bt &.Sommer!) 
zum Patent angemeldet. 

In dem mit o bezeichneten 
Kefiel (Fig. 67) wird ber Theer 
durch fortwährendes Kochen 
waflerfrei gemacht, hierauf durch 
Ueberhigung von Keſſel o in den 
Keſſel 0’ itbergetrieben, jo daß ſich 
die leichteren Theertheile im Keſſel 
o anfammeln, von wo fie durd) 
einen an ‚demjelben angebrachten 
Hahn zum Verbranche abgelafien 
werben, während die fchwereren Theile (Pech) größtentheils in dem Kochkeſſel o 
zurüchleiben, von wo fie ebenfalls durch einen Hahn abgelafien werben. 

Um den fiedenden Theer ohne Feuersgefahr vom Keſſel o in den Keſſel o’ 
übertreiben zu Können, ift der Kochkefielo mit der feuerficheren doppelten Wand c 
umgeben, die das Erhigen der äußeren Keſſelwände ausfchließt. 

Beide Keſſel o ımd 0’ ftehen an ihrem oberen Rande durch eine weite 
Oeffnung in Verbindung, in welcher fich ein akuſtiſcher Signalapparat be⸗ 
findet, der durch geeignete elektrifche oder mechaniſche Vorrichtung in dem 
Momente, wo ein Ueberfteigen der Theermafien ftattfindet, von außen hörbar 
anſchlägt. Unterhalb des Keſſels d ift endlich noch eine ringfürmige Braufe ww 
angebracht, welche durch da8 Waſſerreſervoir v gefpeift wird und durch eine von 
augen bethätigte Vorrichtung 0’ momentan in Thätigkeit verfegt werben Tann. 

Der Apparat ftellt ſonach einen Deftillationsapparat in feiner roheſten 
vorm vor. Es ift nicht erfichtlich, wo das ausgetriebene Waſſer bleibt; ver 
muthlich foll e8 Tpäter von den Delen durd) Abzichen getrennt werden. 





) D. R.⸗P. A, ©. Nr. 10827/22. 
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Berwendung des Steinkohlentheers zur Rußfabrilation. 


Auch diefer Induftrie wurde mit dem Auftreten des Steintohlentheere 
ein willkommener Erſatz für das frühere, theils theuere, theils wenig ausgiebige 
Rohmaterial geboten, deſſen fie fich gleich von Anfang an erfolgreich bediente. 
drüber war man ausſchließlich auf das theure Harz, oder harzreiches Hol; 
(daher die Bezeichnung Kienruß) angewiefen; den Berichten älterer Autoren 
über das Brennen von Ruß aus Steinkohle dürfte wohl kaum eine regelmäßige 
Tabrifation zu Grunde liegen. Ueber diefen Gegenftanb hat 9. Köhler?) 
eine ausführliche Monographie geliefert, auf die verwiefen werden mu. Wir 
beſchränken und hier Tebiglich auf die Wiedergabe der zur Zeit für die Ver⸗ 
rußung von Steinkohlentheer gebräuchlichen Anlage. 

Bei ber erften Verwendung des Gastheers zur Rußfabrikation hat man 
ſich diefes Meateriales in dem Zuſtande bedient, wie e8 direct aus den Gas⸗ 
fabrifen bezogen wird. Sehr bald lernte man erkennen, daß deilen Gehalt an 
Waſſer und Leicht flüchtigen Eſſenzen nur ftörend wirft; erſteres verurſacht 
häufig ‚bei Anwefenheit in größeren Mengen ein zeitweiliges Erlöfchen ber 
ohnedies nur bei befchränkter Luftzufuhr brennenden Flamme und macht den 
Ruß, namentlich in den von der Feuerſtelle entfernter liegenden Theilen ber 
Condenſationskammern, feucht und minderwerthig, letere find gefährlich wegen 
der bisweilen in Folge des Schwelens auftretenden, erplofiven Gemiſche in den 
Rußkammern. Mean unterwarf daher jehr bald dies Rohmaterial einer vor- 
gängigen, theilweifen Deftillation, welche die Abfcheidbung des Waſſers, ſowie 
die Gewinnung der leichtflüchtigen Eſſenzen (Rohbenzol) zum Zwece hat. 
Heute arbeiten alle größeren Fabriken mit einem derartig vorbereiteten Material 
oder fie bedienen fich bed präparirten Theers, der Schweröle oder auch bei 
Steinkohlentheerpechs, je nad) der Qualität des Rußes, den fie erzeugen wollen. 
Bon diefen Materialien giebt Iegtere8 die geringite Sorte Ruß, dann folgen 
präparirter Theer, abbeftillirter Theer und die Del. Ruß aus abbeftillirtem 
Theer fteht in der Dualität dem Oelruß nicht fehr weſentlich nach, während 
derjenige aus präparirtem Theer ſchon ziemlich geringer ausfällt. Died hängt 
damit zufammen, daß die leichteren Dele, von welchen der beftillirte Theer 
immerhin nod) beträchtlichere Mengen enthält, überhaupt die feinfte Qualität 
Ruß liefern, vom Lampenruß natürlich abgefehen, der heute nur noch aus ver⸗ 
gaften Rohmaterial hergeftellt wird. 

Die Berbrennung des Theers auf Ruß gefchieht in gemauerten Oefen— 
welche mit einem längeren Kammerfyften aus Mauerwerk in Verbindung 
ftehen, in denen bie mit Rußfloden beladenen Rauchgaſe Zeit finden, dieje 
abzulagern, bevor fie durch den Schornftein ind Freie entweichen. Eine genaue 
Beichreibung der im badifchen Schwarzwald hierzu dienenden Einrichtung giebt 
C. Engler‘). Dort, am Hauptfig der deutichen Rußfabrikation, arbeiten eine 


I) Die Fabrilation des Rußes und der Schwärze, Braunſchweig 1889, 
Briedrich Vieweg u. Sohn; Chem. -Zeitung 1894, ©. 4. — 2) Chem. And. 1885, 
S. 395. 
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Reihe von Fabriken mit einer Jahresproduction von ungefähr 5000 Gentnern, 
im Wefentlichen unter Benugung der nachfolgend beſchriebenen Einrichtung. 
Die Ruföfen beftehen, wie Fig. 68 und 69 verdeutlichen, aus einem ober 
zwei ſchwach auffteigenden Verbrennungsſchächten A, in welche das zu vers 
Bis. 68. 


— — — —* 
brennende Material, wenn es feſt iſt, wie Pech zc., von vorn eingeworfen, der 
Teer ober die Dele aber aus den darüber ftehenden Gefäßen a mittelft 
Rohrleitungen eingeführt wird. Die Rußgafe treten von da in das erfte, 
maffive KüHlgewölbe B, durch d in das darüber ig. 69. 
hinlaufende lange Gewölbe C, dann in den durch 
eine Zwiſchenwand in zwei verticale Hälften ger 
teilten Thurm D und von hier durch einen 
Regulirſchieber in den Schornftein. Ein quer 
durh die eine Hälfte des Thurmes gefpanntes, 
grobmafchiges Tuch bezwedt die Zuriidhaltung der 
legten Rußreſte. Dan beginnt jedesmal Dienstag 
früh mit der Arbeit umd ſetzt dieſelbe mit jedes» 
maliger Unterbrechung von Abends 9 Uhr bis 
Morgens 5 Uhr bis Samstag fort. Ueber 
Sonntag läßt man die Defen ruhen, damit fie abkühlen und bie Kammern 
Montags nicht mehr zu heiß find, um entleert werden zu fünnen. 

Diefe Oefen arbeiten demnach ohne befondere Abkühlung der Flamme. 
Manche Fabriten Halten indeſſen eine ſolche für nöthig und glauben dadurch 
eine beſſere Ausbeute an Ruß zu erzielen. Cine derartige, zu volllommener 
Yufriedenheit arbeitende Anlage bejchreibt Köhler folgendermaßen. In Fig. 70 
und 71 (a. f. ©.) bedeutet a die Feuerplatte, eine ſchwere, gußeiferne Platte, deren 
Lüngsfgnitt einen gleichjhenkligen, ſtumpfen Winkel darſtellt. Sie muß fo ein» 
gemauert fein, daß ihr vorderes Ende noch immer fo viel Fall nad) innen hat, 
daß die flüfjigen oder gefchmolzenen Brennmaterialien nicht aus dem Feuerraume 
ansfließen, und daß ihr Hinteres Ende nad) den Kammern anfteigt, um ben Ruß⸗ 
gafen den Abzug möglichft zu erleichtern; db ift das keilförmige Kuhlſchiff aus 
Schmiedeeiſen von 6 mm Stärke, mit dicht fchließendem, durch Flanſch und 
Mutierſchrauben befeftigtem Dedel, welder mit dem Mannloche f und dem 
Dampfrohre g verfehen ift. Am Kuhlſchiffe befindet ſich ferner der Probir- 
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bahn e, der den zuläffigen niebrigften Waflerftand bezeichnet, ſowie der Ablaß ⸗ 
Hahn g, welcher zum Entleeren deffelben dient. Durch eine 21/5 zöllige Roht ⸗ 
leitung d wird aus dem Vorwärmer m das flüffige Brennmaterial den 
Feuerungen p durch Heine, mit Regulirhahn verſehene gebogene Röhrchen 
zugeführt. Diefe Röhrchen find in einer Muffe drehbar, fo daß fie bei Seite 
gefhoben werden können, wenn man in dem Ofen Pech oder andere feſte 
Materialien verbrennen will, die dann einfach in etwa fauftgroßen Stücken von 
vorn auf die Feuerplatte geworfen werden. Die Feuerungen p find verſehen 
mit je einer Schiebethur, die- leicht gangbar fein muß und durch eine Zahn 
fange in jeder beliebigen Stellung feftgehalten wird; c ift ein Canal von 
Schwarzbleh, etwa 3,5 m lang und von quadratifchem Querſchnitte, welcher 


Sig. 70. Fig. 71. 


die Rußgaſe duch die Kühllammer i in das Kammerfgftem % führt. A ift 
ein durch Hahn e fortwährend mit Waffer gefüllter Löſcheanal fur den aus den 
Feuerungen entfollenden Kols, welcher durch die ihm gegenüberliegende Eingang® 
thur m leicht zu entfernen ift. 

Das Kammerfyftem diefer Anlage befteht aus drei parallelen Gewölben 
von je etwa 36 bis 40m Länge, welche die Rauchgaſe nad) einander pafficen 
müffen, fo daß fie im Ganzen einen Weg von etwa 120 m burdjlaufen, bevor 
fie durch "den am Ende der dritten Kammerreihe durch den etwa 15m hohen 
Regulirſchornſtein in die Fuft entweichen. Bon dieſen Stollen, deren Gewölbe 
ſich in der Zeichnung angedeutet finden, ift jeder durch Zwiſchenwände im eine 
Anzahl einzelner Abtheilungen gebracht, welche den Raud zwingen, abtechjeind 
am Boden der Kammer oder am Scheitel des Gewölbes durdzuftreicen. 
Sämmtlihe Kammern find durch eiferne Thüren mit einander verbunden und 
aus der Endlammer eines jeden Stollens führt an der, ber Feuerſtelle gegen- 
über liegenden Seite eine eiferne Thür in einen gemeinfamen Sammel» und 
Padraum. 

Bei Beginn der Arbeit entzlindet man auf der Feuerplatte durch mit 
Theer oder Del getränkte Putzwolle, Papier oder dergleichen ein kräftiges Feuer 
und läßt erft, nachdem dies gehörig im Gange ift, das zu verarbeitende Material 
auf die eine oder andere Weife zutreten. Die Arbeit wird ähnlich geleitet, 
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wie in den Schwarzwälder Defen; beim Entleeren der Kammern wird der 
Ruß durch hölzerne Krüden nad) dem Padraume geſchoben und, fobalb diefe 
Arbeit gefchehen ift, wieder aufs Neue mit Brennen begonnen. Im einem 
derartigen Ofen werden täglich burchfchnittlich etwa 750 kg Theer oder Pech 
zur Berrußung gebradt. Es ift dabei nothwendig, daß ſämmtliche Thüren, 
welhe von den Kammern nach außen führen, an ihren Fugen durch aufs 
geklebte Papierftreifen gut gebichtet werben, da nur dann eine genaue Regu⸗ 
lirung ded Zuges ermöglicht ift, was für bie zu erwartende Rußausbeute 
von größter Bedeutung if. Bei gut geleitetem Betriebe follte diefelbe aus 
Theer nicht unter 25 Proc. und aus Pech nicht unter 18 bis 20 Proc. bes 
tragen. Bei der beichriebenen Anlage läßt ſich die Production an Ruß leicht 
auf das Doppelte bringen, wenn man vor der britten Sammerreihe (da, wo 
auf dem Verticalſchnitt der Fig. 71 die Eingangsthlir in die Kammern ange- 
deutet ift) einen zweiten Ofen aufftellt, der gleichfall® aus dem Reſervoir n 
gejpeift wird. In diefem alle ift e8 dann aber nöthig, noch eine zweite Etage 
von Kammern gleicher Dimenfion wie die erften aufzubauen, damit die Rufe 
gafe einen Weg von etwa 200 m zurüdzulegen haben. Dan läßt dann die 
Safe aus der erften und dritten Sammer in ber mittleren zufammentreten und 
verbindet diefe mit der darüber liegenden durch eine Deffnung im Scheitel des 
Gewölbes. Nach einander durchftreichen fie dann die rechts und links daran 
liegenden Kammergewölbe, bevor fie durch den Schornftein entweichen. 

Die bei diefer Ofenanlage zur Geltung gebrachte Berbrennungseinrichtung 
verdient infofern eine bejondere Beachtung, als fie die Ausnugung ber bei der 
Fabrikation auftretenden Wärme zu anderen Yweden, 3. B. zum Eindampfen 
von Flüffigkeiten, die man concentriren will, geftattet. Mit der Rußfabrifation 
laſſen fid) auf diefe Weife noch andere Betriebe, bei denen e8 namentlich auf 
dad Eindampfen großer Ylüffigfeitsmenger ankommt (3. B. die Fabrikation 
von ſchwefelſaurem Ammonial) in nuybringender Weife vereinigen. 

Nepp!) verwendet den Theer zum Heizen von ſechs Kefleln, 4,0 m lang, 
0,65 m im Durchmeſſer, welche zujammen eine achtpferdige Dampfmaſchine 
treiben. Der Theer wird vor jedem Dampfkeſſel in Behälter, von denen jeber 
zwei Füſſer enthält, entleert. Hinter jedem Keſſel fteht ein „Ofen“, in welchem 
die von dem vorn brennenden Theere entwidelten Schwärzegafe, welche fich auf 
ihrem Wege unter dem Keſſel allmälig abgekühlt haben, die in ihnen enthal⸗ 
tenen Rußtheile auf vertical und horizontal angebrachten, den Ofen in vers 
ſchiedene Gefächer theilenden Blechen abjegen. Die leichteften Schwärzetheifchen 
iegen fi im oberften Theile des Ofens ab, der nicht fo oft entleert zu werben 
braucht, wie die mittleren und unteren Gefächer, welche die meifte Schwärze 
enthalten und fogleich nach dem Abbrennen des Cheers ihres Inhaltes entleert 
werden, worauf man den Theerbehälter fogleich wieder von Neuem füllt. Der 
Betrieb dauert abwechſelnd je ſechs Stunden, und zwar gleichzeitig in drei Defen, 
ſo daß immer genügend Dampf vorhanden it. Im Feuerraume hinterbleibt 
em Rüdftand von feinem Koks. 


ı) Chem.:Ztg. 1878, ©. 222. 
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Die „Oefen“ find gehörig verankert und mit Eiſenplatten bedeckt; fie find 
4m im Ganzen hoch, wovon 1m über da8 Dad ins Freie reicht, jo daß fie 
oben abgekühlt werden. Sie find unten durch eine eiferne Thür, außen durd) 
eine eiferne Treppe zugänglich. 

Die Schwärze wird zum Heineren Theile unvermifcht gelafien, zum 
größeren mit feinem, auf einem Kollergange gemahlenen und gefiebten Torf (!) 
gemengt, ehe fie in den Handel kommt. Der Dampf zum Betriebe der 
Torfmühle, der Fällerfabrikation 2c. wird durch die Keffel felbft geliefert und 
in ber vorermähnten achtpferdigen Mafchine verwendet. Die Anlagekoften 
belaufen ſich auf 8000 bis 9000 ME. Das Product findet Verwendung m 
der Fabrikation von Yarben, Wichjen, Ofenſchwärze :c. 

%. Brönner!) verbrannte ſämmtliche Abfallproducte von der Theer⸗ 
deftillation unter einem fpectell dazu conftruirten, fehr complicirten Dampfkeſſel 
und trieb die Verbrennungsproducte vermittelft eines Ventilator von 2m 
Durchmeſſer durch lange, mit eingefchliffenen Bodenfchiebern verjehene Gänge 
in eine große Rußkammer. Die Schieber dienten zu beliebiger Zufuhr von 
Luft, um je nad) ihrer Stellung verfchiedene Dualitäten von Ruß für alle 
technischen Zwecke darzuftellen, 3. B. fetten für Wachstuchfabrifen 2c., fogenannten 
caleinirten fir Ölanzleder, Gummiwaaren und Buchdrudfarben aller Sorten. 

Es ift faum anzunehmen, daß die Kombination eines Rußofens mit dem an 
und für fid) ſchon complicirten Syftem des Dampfkeſſelbetriebes Vortheile bietet, 
befonders auch um deswillen, weil dann der Dampffeffel von der Yabrifation 
des Rußes abhängig ift, was in den meiften Yällen doc) ſehr ftörend fein dürfte. 

Die Ableitung der entrußten Gaſe ins Freie fordert eine ganz befondere 
Aufmerkſamkeit, wenn man fich nicht den größten Unannehmlichkeiten wegen Ruß⸗ 
beläftigung der Nachbarſchaft ausjegen will. Anı ficherften wird diefe verhütet, 
wenn man die Ranchgaſe mit Hülfe eines Ventilator unter eine Feuerung führt, 
aber man hat dann keinen Anhaltspunkt über den Berluft an Ruß, den man durd) 
Flug erleidet. Im dem von Engler bejchriebenen Schwarzwälder Rußofen 
dient ein Stüd grobmafchiges Tuch zum Aufhalten der letzten Rußtheilchen, 
und an anderen Orten verwendet man ftatt deffen Drahtgaze. Derartige 
Vorrichtungen haben den Nachtheil, daß die Maſchen diefer Gewebe, trog an⸗ 
gebrachter Abklopfoorrichtungen, ſich bald verftopfen und feinen Rauch mehr 
durchlaſſen, was fortwährende, jehr unangenehme Betrieböftörungen zur Folge 
hat. Don befriedigender Wirkſamkeit bei gleichzeitiger Bermeibung von Der 
ftopfungen erwies fi eine von Köhler conftruirte Fangvorrichtung, welche in 
Form einer Jalouſie am Ausgange des legten Kammerſyſtems angebracht war. 
Sie befigt einen Umfang von etwa 1 qm; die Stellung der Jalouſien zur Rid- 
tung der Rauchgaſe ergiebt fid) aus Fig. 72 und ihre Wirkung if folgende: 
Die noch mit wenig Rußfloden beladenen Rauchgaſe treffen in der Richtung dei 
Pfeiles auf die nad) abwärts gerichteten Bleche der Saloufie und werden dadurch 
von ihrer Richtung abgelenkt. Die ſchwereren Rußflocken prallen an den Blechen 
ab und fallen außerhalb der eigentlichen Rußkammer in einem von dieſer durch 


1) Freundl. Privatmittheilung. 
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eine Mauer abgetrennten Raume zu Boden, während bie entrußten Rauchgaſe, 
ohne daß eine Störung im Zuge erfolgt, durch den Schornftein entweichen. 
Natürlich muß die Verbindung mit dem Schornftein an der höchſten Stelle 
der Kammer erfolgen, damit die am Boden abgefchiedenen Rußtheilchen nicht 
durch den Luftzug mitgerifien werben. 

Bolltommener wirkt ohne Zweifel der von Werner Siemens conſtruirte 
Spiraldeflector (Fig. 73), deffen leitender Gedanke der ift, die Rauchgaſe eine 

Big. 72. Big. 73. 


Spirale paffiren zu laſſen, wodurch fie in drehende Bewegung gerathen; die 
mitgefügrten kleineren Rußfloden vereinigen ſich hierbei zu größeren Gebilden, 
melde in Folge der tangentiolen Richtung, mit der fie die Spirale verlaffen, 
gegen die Wände eines dieſe umgebenden und als Sammelraum dienenden 
Meinen Borbaues am Kamin fliegen und ſich hier zu Boden fegen, bevor ber 
Rauch durch letzteres felbft entweicht. Durch die Schieber S', S” und S” 
lann die Einrichtung jederzeit ein» ober ausgefchaltet werben. 
tunge-Röbler, Steinkohlentheer. 19 
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Ein anderes Verfahren Hat fih Kindner !) in Weißenfeld patentiren 
lafien. Daffelbe befteht darin, daß die entrußten Safe nad) dem Verlaſſen der 
Rußkammern zunächſt noch durch eine Reihe Heinerer Kammern gefogen 
werden, ehe fie in ben Schornftein einmlünden. Diefe Kammern find an ihrer 
Dede mit je einer Dampfleitung und einer Wafferleitung mit Braufen ver: 
jehen, während am Boden derfelben fich ein gemeinfchaftlicher Schlammcanal 
binzieht. In diefen Kammern treffen die Rauchgaſe abwechjelnd mit Dampf 
und einem feinen Staubregen zufammen. Durch den Dampf wird der Ruß 
jo angefeudjtet, daß er in der folgenden Kammer von dem Waller des Sprüh- 
regens leicht benegt und zu Boden geriffen wird. Der Schlammcanal mündet 
auf ein offenes Filter, auf welchem ber condenfirte Ruß zurückbleibt. Ein auf 
dem gleichen Principe beruhender Apparat wurde Benoift und Comoliy?) 
patentirt. . 

Zur Abſcheidung der feiten Beftandtheile des Rauches wird nad) dem 
Berfahren von P. Dewey?) in Wafhington der Rauch über oder durch ein 
Bad von Stoffen, welche den Ruß gut benegen, wie ungereinigtes Petroleum, 
oder Verbindungen derfelben ınit organischen Säuren und Salzen, Alkohol, 
Wachs, Bett, Harz, Terpentin, Oelen oder ähnlichen Körpern geleitet. Tie 
Stoffe fünnen aud) vermittelft einer Braufe in dem Raume, welchen ber Rauch 
paffirt, vertheilt werden. Es ift allerdings anzunehmen, daß die Wirkſamleit 
der in Borfchlag gebrachten Flüſſigkeiten eine große ift, allein es dürften ſowohl 
Gründe finanzieller Natur, als auch folche der Feuerſicherheit gegen deren Ans 
wendung ſprechen. 

Den gleichen Zwed ſucht Goutard *) dadurch zu erreichen, baß er in ber 
betreffenden Flüffigkeit fich felbft benegende Scheiben rotiren läßt, über weld« 
die Gafe hinftreichen und ihre feften Beftandtheile an den naflen Flächen ab: 


fegen. Die Anwendung mehanifher Bewegung bei diefem Berfahren 


diirfte in den meiften Fällen defien Verwendung zur Unmöglichkeit machen. 

D. Waffermann’) benugt da8 Princip des Segner'ſchen Waſſerrades 
zur Anfaugung der Gaſe und Befeuchtung der feiten Beftandtheile, welche de’ 
durch zurüctgehalten werden. Die Safe paffiren nod) ein Syftem von vertical 
ftehendem und quer zur Strichfläche gerichtetem feinem Drahtgewebe, bevor fie 
dem Orte ihrer Beitimmung zugeführt werden. 

Eine? anderen Syftems bedienen fih 2. Roßler und 9. Reinhard‘) 
und zwar des mit beftem Erfolge bereits früher von Werner Siemens an 
gewendeten Spiraldeflectors. Während aber bei Siemens durch die centn- 


fugale Bewegung die Rußflöckchen ſich zu größeren Gebilden vereinigen, die an 


der Wand abprallen und durch ihre eigene Schwere ſich von den Rauchgaſen 
trennen, führen Rößler und Reinhard die Rauchgaſe durch ein Rohr mit 
ichraubenförmigem Einſatz unter eine geeignete Sperrflüſſigkeit, welche die 
Rußtheilchen benegt und zur Abſcheidung bringt, während die gereinigten Cale 


entweichen. Durch die mit eingepreßte Luft geräth die Flüſſigkeit in eme 


1) D. R.-P. Nr. 47907, 1888. — *) Franz. Pat. Nr. 226418, 1892. — 
2) D. R.-P. Nr. 51896, 1889; Engl. Pat. Nr. 14644, 1889. — D. R.P. 


Nr. 34324, 1835. — *) D. R.P. Nr. 35104, 1885. — °) D.R.-P. Nr. 54201, 18%. 
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kreiſende Bewegung, welche eine innige Bermifchnng der Rußtheilchen mit der⸗ 
jelben umd ſomit eine fehr weitgehende Condenſation ermöglicht. Eine Vor⸗ 
richtung zum Waſchen des Rauches behufs Vermeidung der Rußbeläftigung hat 
fih auch 8. H. Weigelt (D. GM. Nr. 1446) unter Gebrauchsmufterichug 
ſtellen laflen. 

Eondenfation durch Vergrößerung der Oberfläche der Kammern wollen 
E. Schlöſſer und A. Ernft!) durch Einhängen von Robrfpiralen, in welchen 
eine fühlende Ylitffigkeit oder abgefühlte Luft circulirt, erreichen, indefien dürfte 
ihre Conftruction für die Zwecke der Rufcondenfation wenig Erfolg verfpre> 
chend jein. Beſſer wird diefer Zweck jedenfalls durch das Verfahren von 
B. Röfing?) erreicht, welches darin beſteht, daß man in den Rauchkammern 
parallel der Zugrichtung eine ſehr große Anzahl (100000 Stüd und mehr) 
Dräßte an frei unter ber Dede ausgefpannten Drabtnegen aufhängt. An 
diefen Drähten, an denen die Safe entlang ftreichen, ſetzt fich der mitgeriffene 
Ruß oder Flugſtaub ab und kann durch geeignete Schüttelvorrichtungen bei ab» 
geftelltem Zug zum Niederfallen gebracht und durch Räumöffnungen entfernt 
werden. 

Zn erwähnen wären hier noch folgende Patente: Vorrichtung zum Staub» 
fammeln und Condenfiren der Rauchgaſe; D. R⸗P. Nr. 56 742 vom 9. Jannar 
1890 an R. 5. Nenninger, New⸗Arll. Vorrichtung zum Abjondern des 
Rußes; D. RP. Nr. 57278 vom 9. September 1890 an M. Eichfelder 
und 4. Winkelmann, Nürnberg. Verfahren zur Abſcheidung von Rußtheilen 
aus Feuergaſen; öfterr.sungar. Patent vom 19. Februar 1891 an ©. Elliot 
New⸗Burgh. Apparat zur Eondenfation des Rauches; Amer. Pat. Nr. 487 971 
vom 13. December 1892 an A. %. Schneider, St. Louis. Apparat zur 
Sondenfation des Rauches; Amer. Bat. Nr. 492255 vom 21. Februar 1893 
an %. Mueller, YButte City. 

Die Condenfation des Rußes durch elektriſche Entladung, welche nad) den 
Berjuchen von Lodge und den Refultaten von Walker und Barker) zu fo 
großen Hoffnungen berechtigte, hat auch R. Irvine und I. 2%. Mitfchell*) 
veranlaßt, neuerdings Verſuche anzuftellen, die aber leider zu dem Refultate 
geführt haben, daß die mit der Beichaffung der Efeftricität vorläufig nod) ver- 
bundenen Koften zur Zeit die Anwendung des Verfahrens im Großbetriebe 
verhindern. Immerhin ift der Verſuch interefjant. In einer Glaskammer 
von 5 x 4 x 4 Fuß engl wurden zwei jchmiedeeiferne Platten angebracht, 
welche mit zahlreichen Spitzen verfehen waren, die einander zugefehrt fanden. 
Die Platten ftanden zwei bis drei Fuß von einander entfernt, und alle leitenden 
Sherflächen, mit Ausnahme der Spigen, waren mit Schelladfirniß forgfältig 
Holt. Die Kammer wurde mit durch Verbrennen von Kienöl erzeugtem 
Rauch gefüllt, der fo undurdfihtig war, daß eim auf der entgegengejegten 


1) D.R-B. Nr. 35942 vom 17. Mai 1885 und Nr. 81108. — *) Amer. Pat. 


Nr. 432410 vom 15. Suli 1890. — °) D. RP. Nr. 32861; Chem. Ind. 1885 
&. 356. — +) Journ. Soc. Chem. Ind. 1889, 8, 377; Ehem.:3tg. Repert. 1889’ 
13, 188. 
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Seite der Kammer aufgeftelltes helles Licht vollfommen verdunfelt wurde, und 
der Rauch behielt diefe Undurchfichtigkfeit mindeftens zwei Stunden lang. Tie 
beiden Platten ftanden mit den Drähten einer Heinen Dynamomaſchine im 
Berbindung; beim Schließen des Stromes fchieden ſich die Rußtheilchen jofort 
aus dein Nauche ab und wurden von den Spiten angezogen oder abgeftoßen, 
wobei fie ſich fo fchnell zufammenballten, daß die Atmofphäre der Kammer in 
zwei bis drei Minuten faft völlig rauchfrei war. Bei einer billigen Eleftricitäts- 
quelle ift alfo die eleftrifche Condenjation zweifellos die vollkommenſte und 
einfachfte. 

Der Ruß, wie er aus den Kammern kommt, ift direct fir die meiften 
Zwecke geeignet. Seine bedeutendfte Anwendung findet er in der Yabrifation 
elektrifcher und galvanifcher Kohlen, wozu er feit dem bedeutenden Auffchwunge, 
welche die elektrifche Beleuchtung genommen hat, in ungeheuren Mengen verbraucht 
wird. Auch in der Tadleder-, Buntpapier-, Wichſe⸗ und Drudfarbenfabrilation 
werben fehr bedeutende Mengen dieſes Material® confumirt. In rohem Zus 
ftande enthält er natürlich noch eine nicht unbedeutende Menge von dem 
Scyweelproceffe herrührender, empyrheumatifcher Stoffe, wovon man ſich leicht 
Überzeugen kann, wenn man eine Probe des Rußes mit einigen Tropfen 
Spiritus, Benzol oder Terpentindl auf einem Bogen weißen Papiers anreibt 
und die Ruückſeite beobachtet. Man wird, je nach der Reinheit des Rußes, 
einen mehr ober minder bräunlich gefärbten Durchſchlag beobachten, welcher 
auch in Form eines Ringes fid) um den äußeren Rand der Strichfläche bildet. 

Zur Herftellung feinerer Buchdrud- und lithographiicher Farben wäre 
ein derartiger Ruß natürlich nicht zu gebrauchen; ein hierzu geeigneter Ruf 
darf feinen Durchfchlag zeigen und muß daher von Empyrheuma frei fein. 
Auf vollkommene Weife erreiht man dies nur durch Calcination in ge 
ſchloſſenen Töpfen. Big. 74 zeigt den Dfen, deffen man fich hierzu bedient. 
In einem fchachtartig gemauerten Raume A von ungefähr 3,5 m Höhe und 
einem quabratifchen Duerfchnitte von 1,5 m? im Fichten ift nach Belaffung 
eines als Afchenfall dienenden Raumes B ein gewöhnlicher, aus zwei Stab- 
reihen von je 50 bis 60 cm Länge beftehender Planroft C eingemanert, welchen 
fünf freiftehende, aus feuerfeſtem Material Hergeftellte Gewölbebogen D fo 
überbrüden, daß zwilchen ihnen je ein Raum E von etwa 10 cm Breite 
frei bleibt, durch welchen die Feuergaſe in den Calcinirraum gelangen können. 
Der zwifchen dem Bogen und der Wand frei bleibeude, keilförmige Raum 
wird bis zur Höhe des Gewölbeſcheitels aufgemauert, fo daß die Oberflächen 
fänmtlicher Bogen eine Horizontalebene bilden, auf welche in dichter Ans 
ordnung 24 Reihen gußeiferner Töpfe von 5 bi8 10mm Wandftärfe, 40cm 
Höhe und 24cm Durchmeſſer, welche mit Ruß gefüllt find, zu ftehen 
fommen. Diefe Töpfe tragen an ihrem Rande einen Salz, in welchen der 
Boden eines anderen Topfes einpaßt, jo daß fie fich gegenfeitig als Dedel 
dienen und nur der oberfte Topf einer jeden Reihe mit einem Dedel verfehen 
zu werden braudıt. 

Die Fugen zwifchen den einzelnen QTöpfen werden fchon während der Be 
ihidung des Ofens mit Lehmbrei gut verftrichen und die Dedel der oberen 
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Töpfe anf diefelbe Weife Iutirt. Die Beididung erfolgt durch die Arbeits- 
Öffnung X, welche während des Brandes vermauert iſt. Nach oben ift der 
Heizraum durch ein Gewölbe aus feuerfeftem Material, mit welchem aud) der 
ganze Schacht ausgemauert ift, abgeichloffen, welches ber befieren Wärmever- 
theilung halber die Rauchgafe an den vier Eden durch Züge F zum gemein» 
famen, auf dem pyramidalen Oberbau des Ofens in einer Höhe von etwa 
3m aufgeführten Schorn- Big. 74. 
fein I führt. 

Je nach der Intenfität 
des Feners wird der Ofen 
im Inneren in 18 bie 
24 Stunden vothglühend 
und bie Calcinirung ift 
dann beendigt. Das Auge 
räumen der Töpfe kann 
aber erft dann geſchehen, 
wenn fie vollftändig erfaltet 
ind; der caleinirte Ruß 
verhält ſich nämlich wie 
ein Pyrophor und entzlindet 
ſich an der Luft bei einer 
Temperatur, bie weit unter 
der Glühhige liegt. Der 
caleinirte Ruß bildet eine 
leichte, zuſammenhängende 
Waſſe von tiefſchwarzer 
Fatbe, welche entweder als 
ſolche in Stitden oder nad 
vorgängiger Mahlung in 
einer Rugelmühle als Pulver 
in den Handel gebracht wird. 

Bei der äußerft feinen 
Lertheilung des Rußes und 
der dadurch bedingten 
Ioderen Beſchaffenheit ift 
das Paden der Töpfe eine o ı 2 3 Am. 
jehr zeitrambende Arbeit, Luis 1 11 
die ſich nur mit Hilfe einer Spindelprefie in befriedigender Weife ausführen 
läßt. Der Ruß, wie er aus den Condenfationsfammern kommt, befigt trog 
feiner ungeheuren Leichtigkeit in Folge feines Gehaltes an Empyrheuma die 
Eigenſchaft, ſich durch Drud zufammenballen zu laſſen. Diefer Eigenſchaft 
bedient man ſich beim Packen der Töpfe, indem man den Ruß vorher in Säcke 
gefüllt zufammendrüdt und erſt dann mit Hulfe der Badpreffe in die Töpfe 
einfült. 

Die färbende Kraft des Rußes ift um fo größer, je beſſer er von theerigen 
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Subftanzen befreit worden iſt. Runge!) prüft ihn, indem er 1 Thl. Ruf 
mit 2 Thln. Alkohol und 24 Thln. Gummiwafler (aus 2 Thln. Gummi 
arabicum dargeftellt) mifcht, etwa von der Miſchung mit einem trodenen 
Pinfel aufnimmt, den Pinfel mit der Farbe zufammen abwägt und damit auf 
in Bierede getheiltem Papiere malt. Die Färbekraft des Rußes entfpricht dem 
Gewichte der Farbe und der Anzahl der gejchwärzten Vierecke. (Vergl hier: 
über auch Köhler, Fabrikation des Rußes und der Schwärze.) 

Nach einem englifchen Patente von Newton?) kann man Schwärze direct 
erhalten, wenn man 200 Pfb. gelöfchten Kalt mit 160 Pfd. Gastheer miſcht, 
18 Pfd. Alaun zufegt und den homogenen Zeig bei Luftabfchluß in irdenen 
Tiegeln oder eifernen Cylindern, ähnlich wie beider Fabrikation der Knochen⸗ 
fohle, ſtark erhist; das Product muß ebenfall® bei Luftabichluß erfalten und 
wird dann fein gemahlen. Durd) Abänderung des Berhältniffes zwiſchen Theer 
und Kalk Lafjen ſich alle Nuancen zwiſchen Braun und Grau barftellen. 

Druderfhwärze aus Theer ftellen Wilhelm und Bohnftadt) nad 
folgendem Berfahren her. Steinfohlentheer wird mit 6 bi8 15 Proc. Cole 
phonium und 10 Proc. Baraffinöl verfegt und durchgefeiht, die Maſſe zu 
Zerftörung des Geruches mit Chlorkali oder Chlorfalf und Salzſäure behandelt 
und der Firniß mit 20 bis 25 Proc. Glycerin und 12 bis 18 Proc. Ruß, 
für feinere Nuancen noch mit einer dunfeln Anilinfarbe verfegt. Oder man 
erhitt den Theer zuerft mit 21/, bi8 3 Proc. Schwefelfäure, neutralifirt mit 
Soda, behandelt wie oben mit Chlor und vermifcht den Firniß mit 21, bie 
3 Proc. Schweinefhmalz und 4 bis 5 Proc. Glycerin oder mit 8 bis 10 Proc. 
Seife. Dann kann man noch 1/0 bis 2,0 Proc. Ruß und Blauholzertract 
mit Kaliumchromat, Alaun oder Weinftein zufegen. 

Die antifeptifchen (fäulnigwidrigen) Eigenfchaften des Theers find jeit 
langer Zeit befannt und in Anwendung; beruht ja doch zum Theil hierauf 
feine Wirkung als Anſtrich auf Hoß. Gewiß ift diefe Wirkung darauf zurüd⸗ 
zuführen, daß der Theer die niederen Organismen töbtet, weshalb er auch gegen 
Kartoffel⸗ und Traubenkrankheit angewendet worben ift; freilich kann babe die 
Eur fchlimmere Folgen haben, als die Krankheit felbft. Mit Steinkohlentheer 
oder jchwerem Theeröle behandelte Neben geben fehr unangenehn fchmedente 
Trauben und einen ähnlich behafteten Wein +). Vergl. jedod) auch fpäter unter 
Kreofotöl. 

E. Koh (D. R.⸗P. Nr. 14616 und 18637) will eine Mifchung von 
Theer mit Gyps, Sand, Kalt, Kiefelfäure oder Thonerdefilicaten als einen 
imfectenvertilgenden Dünger, und zur Berhlitung der Verwüftung durch Infecten 
bei Korn, anderen Sämereien und den Wurzeln des Weinftodes anwenden. 
Zur Desinfection von Yatrinen 2c. werden fehr häufig Theer oder Miſchungen 
deffelben mit anderen Stoffen angewendet. Sehr befannt war in England 
Macdougal's Desinfecting powder, in Deutſchland Süvern's Desinfection® 
mafje (100 Thle. gelöfcjter Kalk, 15 Thle. Steinkohlentheer, 15 Thle. Chlor: 

1) Grundriß d. Chem. 1842, I, S.65. — *) Bon 1854. Dingl. Polyt. Journ. 


136, 398. — *) DO. R.P. Nr. 12282, 1879 und 12286, 1880. — 9 Eornu, 
Compt. rend. 1882, Oct. 2. 
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magneſium 1). Beſſer iſt es wohl jedenfalls, die in ihm enthaltenen ſpecifiſch 
antiſeptiſchen Stoffe, wie Phenol und Naphtalin, anzuwenden, wie dies heute 
wohl ausſchließlich geſchieht. 

Als Dichtungsmittel empfiehlt A. Eiſeler (D. R.⸗P. Nr. 59 244) 
rohen Steinkohlentheer, welchem Knochenkohle und Geſpinnſtfaſern unter Druck 
beigemengt worden ſind. Conſiſtenz und Bindekraft dieſes Dichtungsmittels 
ſollen weſentliche Vorzüge gegenüber anderen Zuſchlägen, wie Thon, Sand und 
dergleichen, zeigen, infofern die Knochenkohle wegen ihrer bekannten Abforptions- 
fähigkeit für Subftanzen organifcher Natur beim Bermifchen mit Theer unter 
Drud denſelben ganz in ſich aufnimmt und fich mit ihn verbindet. 

Nach einem D. RP. Nr. 48701 vom 21. Februar 1889 dient rober 
Steintohlentheer zur Herftellung von Formſand für Gießereien. 

Eine Berarbeitung des Theers ohne Deftillation hat fi 
Stringfellom (Engl. Pat. Nr. 736, 1894) patentiren laſſen. Er miſcht 
denjelben mit dem gleichen Bolum Waffer und 1 Proc. eines Alkalis und fegt, 
ehe ſich die Scheidung vollzogen hat, 10 Proc. Betroleumöl (fpecif. Gew. 0,820) 
laugſam unter Umrühren zu. Man erhält dann 1. ein mit Wafler nicht 
miſchbares, leichtes, rothes Del; 2. weiches Pech, ähnlich dem ſchwediſchen 
Schiffspech und wie diefes zu verwenden; 3. wäflerige Flüſſigkeit. Man kann 
auch da8 Gemiſch vor der Trennung mit trodenem Kalt und Thon mifchen, 
wodurch man einen für Pflafterungen brauchbaren Aſphalt erhält. 


i) Dingl. Polyt. Journ. 187, 438; Wagner’3 Jahresber. 1868, ©. 606; 1869, 
6. 5l4; 1871, 6. 708; 1872, ©. 626, 





Fünftes Capitel. 


Die erſte Deſtillation des Theers. 


Obwohl im Vorhergehenden mehrfach erwähnt worden iſt, daß die Ver⸗ 
werthung de8 Theer dur Deftillation eine verhältnigmäßig ganz neue 
Induftrie ift, fo ift es doch fchon feit langer Zeit befannt, daß man auf diejem 
Wege nützliche Producte aus dem Theer gewinnen fünne. In biefer Beziehung 
ift ein Schon am 7. Auguft 1746, aljo ein halbes Jahrhundert vor der erſten 
Einführung der Gasbeleuchtung, an Henry Haskins ertheiltes englifches Patent 
jo merkwürdig, daß wir daffelbe hier ausführlich mittheilen wollen. 


„Rene Methode, um aus Theer eine Eifenz (spirit) oder ein Tel 
zu ertrahiren und durch denſelben Proceß das ſchönſte Beh zu 
gewinnen. 

„Zuerft nimm eine beliebige Menge Theer, fo daß berjelbe Deine 
Blafe nicht mehr als zur Hälfte füllt. Die Blaſe muß gründlich 
von allen Arten von Verunreinigungen befreit fein, ganz bejonders 
von Wafler, denn wenn irgend welche Menge davon darin zurlid- 
gelaffen worden fein follte, jo wird es ausnehmend läftig gefunden 
werden und die Operation bedeutend flören. Der Theer kann ge 
reinigt werden entweder durch Kochen und Ducchfeihen, oder dur 
Abfigen in Bottichen oder anderen paflenden Gefäßen. Dann bringe 
ihn in eine zweihalfige Blaſe mit Pelikanhelm, verfertigt and Glas, 
Eifen oder Kupfer, mit geräumigen Vorlagen und wohl lutirt, unter 
welcher ſechs Stunden lang ein Feuer des erften Grades unterhalte, 
nad) welcher Zeit die Theilchen gründlich verfchmolzen fein werden, 
dann verftärte Dein Teuer eben fo viele Stunden lang auf den zweiten 
Grad und dann nod) zwei Stunden auf den dritten Grad, int welder 
Zeit Du finden wirft, daß zuerft ein helles, ſaures Phlegma in die 
Borlage übergeht, die man wechſeln muß, wenn ein ſtinkender flüchtiger 
Spiritus oder Del kommt; zulegt kommt ein ſchwarzes, lebende? 
Tel, welches zum Gebrauche aufbewahre. 

„Wenn Du ein flüchtigered ober leichteres Del haben millit, 
weiches für viele Verwendungen in der Medicin geeigneter if, ſo 
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kann dies bis zu jedem gewünſchten Grade durch wiederholte Recti⸗ 
ficationen gefchehen. 

„Enbli wird man da8 Caput mortuum, weldyes in der Blaſe 
nach Beendigung ber Deftillation zuritdbleibt, als das ſchönſte und 
befte Pech finden, wovon ich nicht nur durch mein eigenes Urtheil, 
fondern auch durch die Erfahrung und das Zeugniß vieler, die es 
gebraucht Haben, wohl verfichert bin.“ 


Es ift allerdings wahrjcheinlich, daß es fich Hier nur um Holztheer handelt, 
welher zu jener Seit ficherlich weit bekannter als Steinfohlentheer war, aber 
die Principien der fractionirten Deftillation des legteren finden fich ſchon in 
imem alten Patente klar ausgeprägt. 

Wir haben gefehen (©. 21), daß Accum im Jahre 1815 der erfte war, 
welder Steintohlentheer in gefchlofienen Gefäßen (Blafen) eindampfte und 
dabei ein flitchtiges Del erhielt, da® man als billigen Erjag für Terpentinöl 
anwenden konnte. Nach Dr. Yongftaffe!) wurde die erſte Theerbeftillation 
von ihm felbft zufammen mit Dr. Dalfton bei Leith im Jahre 1822 errichtet; 
dad geiftige Deftillat (Naphta) ging in die Fabrik von Madintofh zur Fabri⸗ 
fation von Kautſchukzeugen, und ber Rüdftand wurde zur Lampenſchwarz⸗ 
tabrifation verwendet. Roscoe?) erwähnt, daß um 1834, zur Zeit, ale 
Mitfcherlich das von ihm ans Benzoefäure erhaltene Benzol in Nitrobenzol 
ummwandelte, die Theerbeftillation in großem Maßftabe in der Nähe von 
Mandefter ausgeführt wurde; die erhaltene Naphta wurde zur Auflöfung 
des rüdftändigen Pechs verwendet und dadurch ſchwarzer Firniß erhalten. 
Verſuche wurden auch gemadjt, die aus Holztheer gewonnene Naphta, welche 
damald in den Hutfabrifen zu Gorton bei Manchefter zur Fabrikation von 
Yad gebraucht wurde, durch Steinfohlentheer-Naphta zu verdrängen. Dies 
bewährte fich jedoch nicht, da legtere beim Verdampfen einen fo unangenehmen 
Geruch hinterließ, daß die Arbeiter fich weigerten, fie zu verwenden. Man 
wußte auch um 1838, daß Holznaphta fauerftoffhaltig war, Steinfohlennaphta 
aber nicht, weshalb John Dale verfuchte, Ießtere in etwas der erfteren Aehn⸗ 
liches Tünftlich umzuwandeln. Als er zu diefem Behufe eine Mifhung von 
Schwefelſäure und Salpeter anwendete, erhielt er eine nad) bitteren Mandeln 
riechende Flüſſigkeit, deren Eigenfchaften er nicht weiter unterfuchte. “Dies 
geihah jedoch 1842 durch John Leigh, welcher bei der in diefem Jahre 
in Mancheſter ftattgehabten Berfammlung der Britifh Affociation größere 
Mengen von Benzol, Nitrobenzol und Dinitrobenzol ausftellte. Seine Mit- 
teilung darüber ift jedoch im Berichte iiber die Verfammlung in folder Form 
abgedrudt, daß man die betreffenden Körper ans ihrer Beſchreibung nicht ers 
tennen kann, weshalb Leigh's Verdienft um bdiefe Sache bis auf die nenefte 
Zeit vollftändig überfehen worden ift (vergl. S. 158). Die fpäter in der 
Deitillation des Theerd und Verwerthung der Producte derſelben gemachten 


!) Proc. Soc. Chem. Ind. 1881, p. 13. — *) Discourse at the Royal 
Institution, 16. Apr. 1886, p. 4. 
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Vortfchritte, welche man Bethell, Brönner und Mansfield verbantt, jin) 
ſchon früher (S. 21 und 22) erwähnt worden, und daher ſtammt die Ein 
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richtung von Theerbeftillationen in wirklich großem 
Maßſtabe. 

Zum Transporte des Steinkohlentheers aus 
den Gasanſtalten nach den Deſtillationen muß man 
je nad) den Umſtänden Gefäße ſehr verſchiedener Art 
anwenden. In England und Holland benutzt man 
dazu, wenn immer möglich, den Waſſertransport, wobe: 
die Sanalboote gleich als ſchwimmende Reſervoire, mi 
einer Cajüte fir die Mannfchaft, welche zugleich ale 
Luftraum zur Erhöhung der Tragfähigkeit dient, ein- 
gerichtet find. Solche Boote (f. Fig. 75 und 76) 
faflen bis zu 10000 Gallonen — über 50 t Therr. 
Auf dem Continent ift dies meift nicht möglich: 
man benugt dann zwedmäßig eiferne Refervoire von 
Cylinder⸗ oder Kaftenform welche, auf einem flachen 
Boden befeftigt, gleich als Eifenbahnfahrzeuge dienen. 

Diefe Eifternenwagen (f. Fig. 77 und 78 
befigen einen Faſſungsraum für mindeftens 10 000 kg 
Steinfohlentheer, werden aber meiftens (der Fracht 
erfparniß Halber, namentlic) bei gleichzeitiger Per: 
wendung zum Xransporte leichter Steinkohlen⸗ 
theeröfe) für 12500 bi8 15000 kg Theerfüllung 
eingerichtet. Yür den Bezug von Steintohlentheer 
werden meiftens flache, faftenartige Baſſinwagen 
vorgezogen, weil manche Gasanftalten joldye fitr die 
Theerabnahme vorfchreiben; für den Transport von 
Theerölen dagegen eignen fid) cylindrifche Refervoire 
befier, namentlich wenn fie in der Blechſtärke fo au: 
geführt find, daß ihr Inhalt mit Preßluft abgedrüdt 
werden kann. Die zum Theertransport dienenden 
Cifternen befigen häufig, am Boden Tiegend, ein 
Syſtem von Heizröhren, welche mit der Dampf 
leitung verbunden find und dazu dienen, den Theer 
vor dem Ablaffen anzumwärmen und dadurd) dünn⸗ 
flüffiger zu machen, was namentlich in der kälteren 
Jahreszeit von großem Bortheil ift. 

Derartige Privateifenbahntransportwagen werden 
von den Eifenbahnverwaltungen in ihren Wagenparl 
eingeftellt und unterliegen, wie jede8 andere Eiſen⸗ 
bahnfahrzeug, der behördlichen Revifion. Ihre Unter: 
geſtelle müſſen daher den Normalien entſprechen, 
welche die zuftändigen Eifenbahnvermwaltungen für 
ihre eigenen Wagen aufgeftellt haben. Jeder zweite 
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Ciſternenwagen in gleichem Befige muß mit Bremfe verfehen fein; Wagen 

mit größerer Tragfähigteit (von 15000 bis 20000 kg) muſſen dieſe Vor ⸗ 

tichtung Überhaupt haben. Der Transport der leeren Wagen zum Orte der 

Fullung erfolgt ſeitens der Bahn frachtfrei; dies bedeutet gegenüber dem Ber 

zuge bes Theers in Fäſſern eine große Frachterſparniß, da ſowohl die Fracht 
Big. 77. 


auf feere, wie auch jene auf das Taragewicht der gefüllten Fäſſer fortfällt, weil 
das Taragewicht der Eifterne nicht berechnet wird. 
Bon manden Gasanftalten, namentlich, Meineren, welche feinen Geleife: 
anſchluß zur Eifenbahn haben, ift der Bezug bed Theers nur in Fäſſern möge 
Big. 78. 


lich; man bedient fid in diefem alle am beften gebrauchter Betroleumbarrels, 
welche je etwa 225 kg Theer faflen. Man hat aber dann außer der Hins 
fracht für leere Fäſſer (halbe Stüdgutfracht) auch noch den Verluft für die 
Rückfracht der gefüllten Fäffer zu tragen, da man bei einer Doppelladung von 
19000 kg etwa 1500 kg Taragewicht zu rechnen hat, mithin nur etwa 
S500kg Theer in Wirklichkeit erhält. Aus dieſem Grunde kann der Theer, 
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aus derartigen Anftalten, obgleich er manchmal in der Qualität beffer ift, ale 
jener aus großen Fabriken, nie jo gut bewerthet werben, wie berjenige aus 
letzteren. 

Wo der Theer nicht weit transportirt zu werden braucht, bedient man ſich 
kleinerer Ciſternenwagen für Laſtthierbetrisb In Paris (und anderwärs, 
benutzt man eiſerne oder hölzerne, auf Achſen ruhende Fäſſer, welche durch Pferde 
bewegt werden. In Lancaſhire braucht man (nach Watſon Smith) hölzerne 
am beſten eſchene) Fäſſer von 250 bis 300 Gallonen (1125 bis 1350 Liter) 
Inhalt, welche mittelſt dreier concaver hölzerner Träger auf zweirädrigen 
Karren ruhen; der mittlere Träger liegt auf der Achſe, und man kann das Faß 
nad) Hinten umfippen, wobei zwei eiferne Krampen am hinteren Träger ver 
hindern, daß das Faß herunterrollt. Das Faß beſitzt einen Ablaßhahn von 
50 bis 60 mm Bohrung und ein Füllloch von 100 bi8 125 mm im Quadrat, 
verſchloſſen durch einen hölzernen Pflod. Wenn das aß länglich gebant ft, 
foll e8 fich weit leichter ziehen laffen, als bei diderem Bauche. Ein Faß foltet 
etwa 60 ME., ber dazu gehörige Wagen 2830 Mt. 

Aus den Transportbehältern (Eifenbahnwagen, Sanalbooten) wird der 
Theer häufig direct durch Dampfpumpen in fo hoc) gelegene, dann ſtets eiferne 
Reſervoirs gepumpt, daß man aus diefen, nachdem ſich das Waſſer von 
dem Theer gefchieden hat, den legteren direct durch natürlichen Fall im die 
Blafe laufen laſſen kann. — In Paris münden die Ablaßhähne der (vier) anf 
Pfeilern ruhenden Hochgelegenen Vorrathscylinder in ein gemeinjchaftlices 
Hauptrohr, welches nach unten geht, unterivdifch an ber ganzen Weihe der 
Theerblajen fortläuft und bei jeder derfelben ein ſenkrechtes Steigrohr mit 
Scieberhahn abgiebt, durch welches bie einzelnen Blafen nad) Bedarf gefüllt 
werden; der hydroſtatiſche Drud aus den Vorrathscylindern reicht Hierzu vol. 
fommen aus. Im anderen Fällen, vor Allem, wenn ber Theer in Hleineren, 
durch Pferde transportirten Fäſſern ankommt, wird er erft in größere in den 
Boden eingefenkte Rejervoirs entleert und dann aus diefen in die höheren 
eifernen Reſervoirs, zuweilen auch direct in die Blafen gepumpt. 

Die im Boden befindlichen Theerrefervoirs (daffelbe gilt auch von den 
jenigen fir Ammoniakwaſſer) werden häufig von fehr bedeutender Größe (nad 
Watſon Smith bis zu 18m Durchmeffer) gemacht, da in der Hegel die Theer- 
deftillateure durch ihre Contracte verpflichtet find, die Gasfabriken ihres Theers 
und Waſſers zu entledigen, was ihnen bei Gejchäftsftodungen ober Unfällen 
mit ihren Apparaten fehr ſchlimme Verlegenheiten bereiten fann. Umgekehrt, 
wenn man jehr großen Vorrathsraum befitt, kann man im Winter, wo die 
Sasanftalten viel flärker arbeiten, fo viel Material anfammeln, daß man audı 
im Sommer regelmäßig durcharbeiten kann (Watſon Smith). 

Die Refervoird im Boden werden wegen der Koftfpieligkeit und der Gefahr 
des Roftens felten aus Eifen gemacht, obwohl auch diefes vorkommt; meiit 
werden fie in Ningform aus Mauerwert mit Cementverband hergeftellt und 
am Boden und ringe um die Seiten durd) geftampften, fetten Lehm (puddle) 
gefichert. Man jchachtet zuerft fo viel aus al8 nöthig, macht dann am Boden 
einen guten Lehmſchlag, welcher mit der Waſſerwage völlig horizontal gemadtt 
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werden muß, und legt darauf einen doppelten Boden von Ziegeln und Cement, 
wobei die Fugen ſich kreuzen müſſen. Nun führt man die Seitenwände auf, 
ebenfalls in doppelter Schicht und gut fundamentirt, indem man zwiſchen dem 
Mauerringe und der (nöthigenfalls durch Schalung geſtützten) Erdböſchung 
einen Raum von ca. 20 bis 30 em Dicke läßt, in welchen feuchter Lehm ein⸗ 
geſtampft wird, fo zwar, daß man etwa alle 1 oder 1,2 m hoch erſt den Ring 
vollendet, dann Lehm einftampft und nun erft mit dem Mauern fortichreitet. 
Es iſt gut, micht zu fchnell zu bauen, damit das Mauerwerk Zeit hat, ſich zu 
jegen; einmal entftandene Sprünge find faum auszubeflern (Watſon Smith). 

Neuerdings follen auch Theerbaffins in der Erde ſowohl als aud für 
die Aufftellung im Freien nad) dem Syftem Monier aus Cementbeton mit 
ener Einlage von Drahtgeflecht hergeftellt werben, die wefentlich billiger als 
die gemauerten zu ftehen fommen unb mindeftens die gleiche Dauerhaftigkeit 
haben jollen. 

Die Theerbehälter werden oft mit Bohlen dicht überdedt, ſchon um das 
Kegenwafjer abzuhalten, was natürlid) in Folge der unvermeiblihen Fugen 
und Luftriſſe derfelben nur unvollftändig gelingt. Im diefer ‘Dede bringt man 
an der Stelle, wo die Wagen entleert werben, eine Bühne mit vielen, 12 mm 
weiten Röchern an, jo daß der Theer (reſp. das Gaswaſſer) gefeiht wird und 
Holzſtücke u. dergl., welche die Pumpen bejchädigen könnten, zurückgehalten 
werden (Watſon Smith). Anderwärts läßt man alle Wagen an derfelben 
Stelle ihren Inhalt in eine große Rinne entleeren, welche mit Schügen für 
die einzelnen Behälter verjehen ift. 

Das Einfüllen des Theers in die Deftillationsblafen geſchah früher aus» 
ſchließlich und geichieht auch noch heute vielfach vermittelft Pumpen, melde 
Ipeciel für die Hebung didfläffiger Subftanzen conftruirt find. Eine derartige 
Einrichtung befigt den großen Nachtheil häufiger Betrieböftörungen, welde 
durch die umvermeidlichen Verunreinigungen des Theers, wie Holzſtückchen, 
Kohle u. dergl. verurfacdht werden, die fich zwifchen den Klappen der Ventile 
feſtſezen und diefe an ihrer Wirkſamkeit hindern. Man war früher der 
Meinung und theilt fie auch noch jet an manchen Orten, baß eine did, 
flüſſige Maſſe, wie Steinfohlentheer, ſich nur fchlecht vermittelft Preßluft heben 
laſſe. Bon diefer Meinung ift man heute vollftändig abgegangen und man 
kann fagen, daß der Theer in größeren Werfen jet nur noch ausnahmsweiſe 
gepumpt wird. Bei Anwendung von Prepluft mit etwa 2 Atm. Spannung 
kann man bei gleichem Durchmeſſer des Druckrohres die Theerblafen in etiwa der 
Hälfte der Zeit füllen, welche eine gut wirkende Plungerpumpe bei ungeftörtem 
Betriebe erfordert, wobei die Drudhöhe etwa 5 m beträgt. Natürlich bedient 
man fid) dabei des gleichen Hilfsmittels, das man auch bei Pumpen anwendet, 
und welches barin befteht, den ‘Iheer in dev Grube in der Nähe dee Entnahme: 
rohres durch eingehängte Rippenheizkörper local anzuwärmen. 

Da die meiften ber größeren Theerdeftillationen gegenwärtig unter Ans 
wendung des Vacuums arbeiten, hat man auch verſucht, die evacuirten Blaſen 
direct ans der Grube durch ein eingehängtes Steigrohr zu füllen. Allein die 
Hüldauer ift in diefem alle, wie die Erfahrung gezeigt hat, eine längere ale 
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beim Montejusbetrieb und die Gontrole für die richtige Füllung der Blaſen 
iſt eine complicirtere, fo daß man diefes Syftem heute wohl ziemlich allgemein 
verlaflen hat. 

In um fo ausgebehnterem Maße findet, wie erwähnt, die Anwendung det 
Montejus zu diefem Zwecke ftatt. Als Druckkeſſel verwendet man in ber Regel 
gut erhaltene alte Dampfteflel, welcye neben dem Vorzug der relativen Billig 
feit noch den der Dauerhaftigkeit befigen, da fie meift für einen Ueberdrud von 
6 bi8 8 Atm. gebaut worden find und daher mindeftens das Doppelte des zum 
Heben des Theerd erforberlihen Drudes aushalten. Zweckmäßig wählt man 
die Größe der Keſſel jo, daß ihr Inhalt einer ganzen oder halben Blair 
füllung, auf welche fie geaicht und mit Weberlaufhahn verfehen werden, ent 
ſpricht. Man ftellt den Montejus zwedmäßig in einem Schachte auf, der 
direct neben dem Theerbaſſin aufgemauert ift, und deflen Sohle jo viel tiefer 
liegt, al8 der Durchmeſſer des Montejus beträgt. Die Verbindung mit dem 
Theerhaffin wird hergeftellt duch einen an tieffter Stelle in deflen Seiten 
wand eingemauerten und gut geficherten Rohrftugen von (bei großen Theer⸗ 
blafen) etwa 200 mm Durdigang, welcher mit einem Abſperrſchieber verſehen 
iſt; als Steigrohr zu den Blafen dient eine 125 bis 150 mm weite, gleichjalle 
(in unmittelbarer Nähe der Blafe) mit Abfperrichieber verfehene, ſchmiedeeiſerne 
Kohrleitung. Sie mündet in gleicher Höhe mit dem Niveau der Füllung m 
die Blaſe ein und leitet bei der Gefahr des Ueberſteigens derjelben während dei 


Betriebes den fteigenden Theer nad) dem Montejus zuriid, von wo aus er | 


jpäter wieder in die Blafe zurlicbefördert werden fanı. Wir kommen auf 


diefen Punkt noch fpäter zurüd. Durch eine herausnehmbare Seihenorrichtung, 


welche man vor der Mündung des Montejusftugens in einem Falz aus U⸗Eiſen 
angebradjt Bat, hindert man den Eintritt grober Verunreinigungen des Theers 
in den Montejus. Dies ift für die Gangbarhaltung des Schieber von id 


tigkeit. Hat ſich derjelbe einmal durch Hineingerathene Holztheilchen u. derul 


verjegt, jo genigt e8, aus dem Montejus Preßluft in das Theerbaſſin treten 
zu laflen, um ihn fofort wieder in Stand zu ſetzen. Ein Montejus von 


ungefähr 15000 bi8 20000 kg Inhalt füllt fich je nach der Höhe des Theer⸗ 


ftandes in der Grube in etwa 10 bis 15 Minuten und entleert fich bei einem 
Drude der Prekluft von 2 bis 21/, Atın. und einer Steighöhe von etwa 5m 
in 1 bis 11/, Stunden. 


Deftillation mit Dampf. 


Die Verarbeitung des Steinfohlentheerd beginnt ſtets mit einer frac 


tionirten Deftillation deilelben, in der Regel über freiem Feuer, nur an manden 
Drten oder für bejondere Zwede ftatt deffen mit Hülfe von Wafferdampi. 
Die letztere Methode iſt nur wenig, in größeren Yabrifen wohl gar nicht mehr 
üblich, außer in Schottland, wo fie die gewöhnliche zu fein fcheint. Einen 
Bortheil hat fie nur da, wo man den Theer lediglich entwällern und jeiner 
flüchtigften Beftandtheile berauben will, um den Übrigen Theil (etwa 95 Proc) 
des Theers zu Anftrichen, zur Tränkung von Steinen oder Ziegeln, oder zur 
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Dachpappenfabrifation zu verwenden (vergl. ©. 278, wo wir eine derartige 
Anlage bereit befprochen Haben). In ſolchen Fällen erjpart man allerdings 
viel an Mühe und Feuersgefahr, wenn man ftatt freien Feuers mit gefpanntem 
Tampf arbeitet. Dan kann diefen indirect anwenden, alfo entweder das 
Deſtillationsgefüß mit einem Dampfmantel umgeben, oder in das Innere 
defielben eine Schlange legen, in welcher der Dampf circulirt, um dann wieder 
aus dem Gefäße heranszutreten. An diefer Stelle bringt man zwedmäßig 
eine der vielen automatischen Condenfationswafferableitungen (Waſſertöpfe) an, 
welche nur dem Waffer, nicht aber dem Dampfe einen Ausweg geftatten. Dem 
Teftillationsgefäße kann man beinahe jede beliebige Yorm geben, am beften 
wohl die eines ftehenden Cylinders. Die oben abgehenden Dämpfe werden 
durch eine Kühlfchlange von Blei oder Eiſen condenfirt und trennen fi in 
der Borlage in Ammoniakwaffer und leichtes Theeröl, welches letztere meift an 
die größeren Theerdeftillationen zur weiteren Verarbeitung abgegeben wird. 

Noch gewöhnlicher ift wohl, wo man überhaupt Waflerdampf anwendet, 
directes Einblaſen deffelben in das Deftillationsgefäß, 3. B. vermittelft eines 
auf dem Boden des Gefäßes liegenden, mit Löchern durchbohrten Ringes. Nach 
Ure’8 Dictionary of Arts hat man dazu in England Blaſen von 800 bis 
1500 Gallonen (= 3600 bis 6800 Liter) Inhalt und beftillirt, bis das 
ſpecifiſche Gewicht des Deftillates auf 0,910 geftiegen if. Nah Mills!) 
find die Blafen horizontale Eylinder von 500 bis 4000 Gallonen Inhalt 
(= 2270 bi8 18000 fiter); man erhält bis zu 10 Proc. leichte Naphta von 
0,78 bis 0,83 fpecif. Gew. und etwas Ammonial. Der Rüdftand wird in 
Ciſternen abgelafien, wo man durch Ruhe ben Theer fid) vom Waſſer abjcheiden 
läßt; der abgelochte Theer („boiled tar“) ift dann zur Verwendung zu den 
oben genannten Sweden bereit, ober kann aud), am beiten noch warm, in 
andere Blaſen zur Deftillation über freiem Teuer abgelaflen werden. Das 
legtere ift in Schottland gewöhnlich, ift jeboch nicht vortheilhaft, weil in dem 
Rädftande-eine Menge Waſſer bleibt, das nur durch längere Ruhe abgefchieden 
werden könnte; wenn man einmal mit freiem euer arbeiten will, fo fängt 
man am beften gleich von vornherein damit an. 

Zuweilen wirb der „abgelochte Theer“ von ber erften Deftillation nicht 
in einen Behälter abgelafien, jondern aus der Dampfblafe in eine zweite mit 
directer Feuerung geheizte Blaje gepumpt, um es zu vermeiden, den heißen 
Theer der Luft anszufegen und läftige Dämpfe zu verbreiten. 

Die Sondenfation der abgehenden Wafler- und Naphtadämpfe ift, eben 
wegen der bedeutenden Beimengung von Waflerdampf, etwas umftändlidher als 
bei der Deftillation mit indirecten Dampf oder mit freiem Feuer. Dan muß 
weit mehr fühlen, braucht aljo längere Kühlſchlangen und mehr Kühlwaſſer, als 
in den letteren Fällen. Die fic) condenfirende Miſchung von Wafler und Naphta 
trennt ſich ſofort in diefe beiden Beftandtheile, welche durd) ein Ueberlaufgefäß 
von einander gefondert werden können, wie es fpäter bei der Dampfbeftillation 
der leichten Eſſenzen gefchildert werden wird (Cap. 11). 


1) Destructive Distillation, p. 23. 
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Man erhält auf diefem Wege je nad) der Beichaffenheit des Theers 2 bis 
6 Proc. defielben, aus Cannelkohlen 10 bi8 20 Proc. an Naphta. Je länger 
man die Operation fortfegt, deſto mehr, aber fchwerere Naphta wird man 
befommen. 

Die Naphta der Dampfdeitillation ift naturgemäß reicher an leid 
flüchtigen Beftandtheilen, als die durch directe Deftillation des Theers ge 
wonnene. Sie ift aber weit davon entfernt, etwa nur Beftandtheile zu ent 
halten, welche bei der Temperatur des eingeblafenen Dampfes (wohl felten über 
150°) fieben; eine Menge weit höher fiedender Beftandtheile werden mit fort- 
gerillen, wie e8 unter anderen folgende in Stohmann-Kerl's Chemie!) mit- 
getheilte Analyfen beweifen: — 1 m 


Oele bis 1000 . . ....20,9 14,2 23,3 Proc. 
"nr 130 2.22.59 132 80 „ 
rn 100 2.22.2087 196 152 
"nn 202 . 2.2.2160 166: 23,9 
u. darüber (aus ber Differenz 

berehnet) . . . . 485 36,4 296 „ 


1. Naphta des Theers der Hamburger Gasanftalt, 0,964 jpec. Gew. 
I. „ n n » Berliner engl. „ 0,947 
Me fe 0832 


Hiernach wären diefe Producte lange nicht fo werthvoll, als der „Bor: 
lauf“ der Deftillation Über freiem Feuer, und fländen vielmehr dem „leichten 
Dele“ derfelben näher. 

Statt mit Dampf zu deitilliven, fest man in Schottland ?) zumeilen dem 
Theer ein Fünftel feines Volums Waller zu und deftillirt dann über freiem 
Feuer. Man fol dabei weniger, aber beſſere Naphta als beim Deftilliven mit 
Dampf erhalten. Dieſes Verfahren fommt natürlich auf eine Deftillation mit 
Dampf bei gewöhnlichem Atmofphärendrud heraus, fcheint aber fehr wenig 
eınpjehlenswerth, da die Gefahr des Ueberfteigens ſehr groß jein wird. Uebrigens 
bat H. Köhler?) gezeigt, daß dieſes leßtere weniger mit dem Waflergehalt 
des Theers, als vielmehr mit feinem Gehalt an freiem Kohlenftoff zu 
fammenhängt. 


7 


n 2 


Deftillation über freiem Feuer. 


Die gewöhnliche Methode der Theerdeſtillation, die über freiem feuer, 
hat zunächit nur den Zweck, die nicht oder gar zu ſchwer flüchtigen Beſtand 
theile, welche den größeren Theil feines Gewichtes ausmachen, als Pech zu 
entfernen und eine vorläufige Trennung der Deftillationsproducte vorzunehmen, 
um dieſe dann, jedes für fid), weiter verarbeiten zu fünnen. Daß dies nur 





1) 8. Aufl., VL ©. 1172. — *) Ronald3 und Richardſon, Chemical Techno- 
logy, I, p. 733; Watt's Destructive Distillation, p. 23. — ?) Tingl. Poly: 
Journ. 270, 233; Zeitſchr. f. angew. Chemie 1888, ©. 677. 
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bei freiem euer möglich ift, liegt auf der Hand, da der Siedepunkt gerade des 
werthvollſten Theerbeftandtheiles, des Anthracens, mit demjenigen des Queck⸗ 
ſilbers (360°) etwa zufammenfällt. 


Entmwäfferung des Theer®. 


Als Borbebingung für einen glatten Verlauf der Deftillation iſt es zu 
begeichuen, ; daß Di der Theer möglichft gut von dem Ammoniakwaſſer befreit ſei, 
weiches ihm ftets in gewifier Menge beigemengt ift, und deſſen Gegenwart bei 
der Teftillation ftörend wirkt. So lange Wafler und ölige Theerbeitandtheile 
zugleich fieden, tft ftets eine Tendenz zum ftoßweifen Kochen und felbft zum 
erplofionsähnlichen Hinüberfchleudern vorhanden. Man kann diejer nur durch 
fehr vorfichtiges, langſames Heizen begegnen und eine Abkürzung diejer Periode 
ift durchaus wünfchenswerth, obwohl es auf feine Weife gelingt, fie ganz aus 
dem Wege zu ſchaffen. Eine vorläufige Entwäfferung des Cheers ift 
alfo jedenfalls räthlih, wenn diefelbe ohne zu große Umftände geichehen fann. 

Schon durd; längere Ruhe des Theers, wenn derfelbe nicht gar zu did» 
flüffig iſt, fcheidet fich ein großer Theil des Ammoniakwaſſers, das ja nur 
mechaniſch in dem Theer fuspendirt und von geringerem fpecifiihem Gewichte 
it, ans ihm ab und fleigt an die Oberfläde, wo man es ablafien oder ab» 
ihöpfen kann. In vielen Fabriken thut man daflir nichts, als daß man den 
Theer in mehreren großen Behältern aufbewahrt, welche am beften jo hoch 
angebracht fund, daß der Theer aus ihnen direct in die Blafe laufen Tann; 
während mau in den einen davon frifchen Theer einpumpt, können die anderen 
ruhen, und ans dem am längften ruhenden wird der möglichft entwäflerte Theer 
abgezogen. In einigen der beften Fabriken ift in diefen Theerbehältern eine 
geſchloſſene Dampfichlange angebracht, durch welche man den SCheer auf beliebige 
höhere Temperaturen bringen fann, um ihn binnfliffiger zu machen und das 
Ammoniakwaſſer beſſer abzufcheiden. Im Sommer ift dies in der Regel gar 
nicht nöthig; in der fälteren Jahreszeit erwärmt man auf 20 bis 21, zuweilen 
bi8 anf 40%. Selbft bei diefer Temperatur tritt faum ein merklicher Verluft 
an Benzol ein, da ftets eine Waflerfchicht auf dem Theer liegt. 

Eine vollitäindigere Trennung von Theer und Ammoniak bezwedt die 
Erfindung von 9. und R. Dempfter (E. BP. Nr. 3245, 1882). Un der 
Oeffnung, aus der die Tlüffigkeit austritt, ift ein paſſend geformter Kaften 
angebracht, mit einer darin angefchraubten Röhre und Ueberlaufbecher an der 
Spige, die man vermittelft einer Schraube heben oder jenfen kann, je nad) der 
Höhe der Flüffigfeit in dem Gefäße, fo daß dieſe iiber den Rand des Bechers 
in die Röhre und dadurch in das Gefäß einfließen und aus diefem auss 
fließen kann. 

In Deutfchland wenden viele Gasfabrilen (1886 betrug ihre Zahl 18) 
den Kunath' ſchen Theerjcheider an, wie ihn die Berlin-Anhalter Mafchinen» 

fabrik liefert (D. R.P. Nr. 15 255, Fig. 79618 81a. f. S.). Sein Princip ift: 
Ausbreitung des Theers über große Ueberlaufrinnen. Der Theer, ein wenig 
erwärmt duch die Dampfröhren BB, trennt ſich beim Weberlaufen über die 
Lunge-KRöbler, Steinfohlentbeer. 20 
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Rinnen AA vom Waffer. Diefe Trennung wird befördert dadurch, daß im den 
Gefäßen I, IT, III, IV das Waſſer nahe ber Spige durch die feitlichen Röhren 
abfließt, während der Theer fih am Boden in der im Nr. I durch den Pfeil 
angebeuteten Richtung fortbervegt und in bem nächſt folgenden Gefäß oben 
einfließt. Die Ausflußöffnung fir das Waſſer in Nr. I liegt um fo viel 
höher, als die Rinne A in Nr. II, daß der Höhenunterjchied dem Unterſchiede 
in ben ſpecifiſchen Gewichten von Theer und Wafler entſpricht. Dieſer 
Apparat wird in fieben Größen gebaut, um 1000 bis 8000 Liter in 12 Etunden 
zu foheiden. Einen ähnlichen Apparat hat ſich D. Ruppert (D. R.-}. 
Nr. 40 204) patentiren laffen. Sig. 79. 
Man vergl. auch Engl. Pat. 7 
Nr. 15067, 1887 von j 
Krayenbühl, Peterfon und 
Fin. 80. 
—— — 
Burmeiſter, ſowie Chem. 
Trade Journ. 16, p. 41; 
Chem. Ztg. 1894, Rep, 
©. 167; Journ. f. Gasbel. 
1896, ©. 282 und 291. . 
Nah Girard und de Big. 81. 
Laire!) nehme man die Ent 
wäflerung des Theers durch 
langſames Erhigen auf 80 biß 
90° in großen Keffeln mit 
Dampfſchlange oder mit Dop⸗ 
pelwandung vor, in welche — 
Dampf einſtrömt, oder auch 
mit Hulfe eines directen Feuers. Die dabei ſich verfllichtigenden Oele witrden 
condenſirt. Nach 20 bis 30 Stunden ſei die Trennung von Theer und 
Waſſer hinreichend vollſtändig, um das am Boden (?) des Keſſels ſich an 
ſammelnde Waſſer durch einen Hahn ablaſſen zu können. Der noch warme 
Theer komme in die Deſtillirblaſen. — Wenn dieſe Beſchreibung richtig wäre, 
fo käme dieſes Verfahren ganz auf das oben ©. 302 beſchriebene heran; 
hier wird das eine Entwäflerung, im Gegenfage zur Deftillation, genannt, 
was wir gewiß mit Recht ſchon als eine folche bezeichnet Haben, Es gilt aber 
hiervon eben das, was ſchon a. a. D. gefagt ift: die Trennung des Deftile- 
tionsproceſſes in zwei Phafen, eine mit Dampf und die andere mit freiem 
Feuer, man mag fie theoretifch für richtig haften oder nicht, ſcheint fic in der 
Praris nicht bewährt zu haben, denn trog Girard und be Faire wird fie in 
teiner der größten Fabriken ausgelibt. Uebrigens ift ihre Beſchreibung ſchon 


















) Dörives de la houille p. 7. 
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dadurch unklar, daß danach das Wafler fih unter dem Theer anfammeln fol, 
mas doch bei Steinfohlentheer nicht möglich ift. Auch in Bolley’s Chem. 
Techn. der Spinnfafern ©. 207 findet ſich diefer Irrthum — dort ganz offen« 
kundig durch eine Berwechfelung zwiſchen Steintohlen- und Brauntoplentheer 
Ebenjo giebt unbegreiflicher Weile C. Vincent in Payen's Pröcis de chimie 
industrielle (1878), II, 904, das fpecifiiche Gericht des Steinkohlentheers 
auf 0,85 bis 0,94 an! 

Bielleicht die rationellſte Löſung der Entwäſſerungsſchwierigkeit ift die 
folgende, von einer großen deutichen Fabrik beim Anfange der Deftillation felbft 
ausgeführte. Man pumpt dafelbft ohne weitere Umftände ben Theer, fo wie 
er it, im bie (fehr großen) Deftillirhlafen ein, und zwar fo lange, biß er aus 

Sig. 9. einem gerade unter ber 

oberen Wölbung der Blaſe 

angebrachten Meinen Ueber« 

laufhahne auszulaufen bes 

ginnt. Set flellt man das 

Pumpen ein und beginnt 
Fig. 88. 


zu feuern. Noch ehe der Theer zum Sieden kommt, ift er naturlich ganz 
dünnfliffig geworben und der größte Theil des Waſſers hat ſich an feiner Ober 
flähe angefammelt. Da aber durch die Erhigung das Volum der Fluſſigkeit 
wähft und ihr Nivean in der Blaſe fteigt, fo wird man durch öfteres Deffnen 
des vorerwäßnten Ueberlaufhahnes den wäſſerigen Theil abziehen können. 
Sollte jelbft ein wenig Theer mitlommen, fo ſchadet das ja wenig. Was von 
Dämpfen ſich während des Anheizens entwidelt, geht hier fo wie fo in die 
Eondenfatoren und wird dort verwerthet. 

Eine befondere Entwäſſerungsblaſe (slembic à eireulation) ift von 
Th. Foucault patentirt worden (geliefert von 2. Boillon, 158 Boulevard 
Montparnaffe, Paris), gezeigt in Fig. 82 und 83. Es iſt ein vechtediger 

20* 
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Kaften A, nur auf einer Seite geheizt, und durch eine fenkrechte Scheidewand C 
in zwei ungleiche Hälften getheilt; ebenſo durch die fchiefe Platte B. Der 
Dedel wird durch eine umgekehrte Pyramide K gebildet, in der kaltes Waſſer 
cirenlirt, welches durch I einfließt und bei T abfließt. Eine Tropfrinne F 
nimmt bie auf der unteren Seite von K ſich condenfirende Flüffigkeit auf. Der 
Theer tritt bei J ein und ftellt fich zuerft in beiden Abtheilungen ins Niveau, 
wo er duch den Hahn E regulirt wird. Da er aber nur in der Fleineren 
Abtheilung erhigt wird, fo ſchwillt er dort auf, fteigt und kommt fchließlich bie 
an die fchiefe Platte B, auf der er fich ausbreitet und abkühlt und in die große 
Abtheilung fließt, aus der er in die Heine Abtheilung zurückfließt, wo er wicher 
auffchwillt und nach B überfließt, fo lange noch Wafler zugegen ifl. er 
Waflerdampf und die Naphtadämpfe, welche fich beim Erhiten bilden, conden⸗ 
firen ſich bei Berührung mit der abgefühlten Dede zu einer Fluſſigkeit, welche 
in die Rinne F tropft und durch das Heberrohr G abläuft, während die Gaje 
durd) ZZ entweichen. Nad) einiger Zeit wird die Eirculation langfamer; der 
Theer ſchäumt und fleigt nicht mehr und wird heißer. Er ift jet ganz ruhig 
und kann durch D und P in bie gewöhnlichen Blaſen abgelaflen werben, worm 
man ihn ohne alle Gefahr des Ueberfteigens deitilliren kann. 

W. Marwell (D. R-P.Nr. 23 848) bringt in der Theerblafe ſenkrechte 
Röhren an, mit oder ohne Anwendung eines Tuftdrudrohres, um die Trenmung 
von Wafler, Del und anderen Ylüffigfeiten vom Theer während der Deftillation 
zu erleichtern. 

Eine ausreichende Entwäflerung des Theers erzielt man durch bie Anlage 
einer genügend großen Theergrube, weldje mindeitens 100 Doppelwaggons zu 
faflen vermag und in welche der Theer nicht direct, fondern durch eine Bor: 
grube mit Scheidewand abgelaflen wird. 


Borgängige Reinigung des Theers. 


Ein Vorſchlag von E. Jacobſen)) bezwedt eine vorgängige Reinigung 
des Theers vor der Deftillation. Berfegt man Steintohlentheer mit etwa dem 
halben Volumen Schwefeltoglenftoff, fo wird fämmtlicher freier Kohlenſtoff 
pulverig abgejchieden; wird von der decantirten Flüfſigkeit der Schwefellohlen⸗ 
ftoff abgeblajen und verjegt man fie dann mit leichtem Petroleumöl, jo jcheidet 
fi) der Oefammtgehalt an braunem Afphalt ab, während die überſtehende 
vlüffigfeit nad) dem Abblafen des Betroleumbenzing ein tief orangegelbes, klares 
Del bildet, welches neben Naphtalin auch Anthracen zc. enthält. In ähnlicher 
Weiſe fann man Steinkohlenpech von den fohligen und Aiphalttheilchen trennen, 
und da hiervon befreite Kohlenwaflerftoffe leichter zu fractioniren find und 
weniger auf Koften der höheren Kohlenwaſſerſtoffe vergaft werben, fo ließe ſich 
ein ähnliches Verfahren vielleicht aud) in der Technif zur Darftellung de 
Anthracens benugen. Schwefelkohlenftoff und Betroleumbenzin Laflen fich ſchon 
bei niedriger Temperatur immer wieder gewinnen; der Berluft dürfte umwefent- 


1) Jacobſen's chem.techn. Repertorium 1869, II, S. 107; Dingl. $ourn.198, 356. 
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lich fein (2). Sept man zu dem Steinfohlentheer direct Petroleumbenzin, fo 
bildet der ſich ausfcheidende Aiphalt mit dem freien Kohlenftoff und einem 
Theile der Schweröle eine zähe, jchwer zu behandelnde Maſſe; durch Zuſatz 
eines Gemiſches von Schwefeltohlenftoff und Petroleumbenzin zum Theer wird 
ein Theil des braunen Aſphalts in Löſung gehalten. — Bon einer praftifchen 
Anwendung dieſes Verfahrens ift uns nichts bekannt; es dürfte zu theuer und 
jenergefährlich fein; auch dürften der „freie Koblenftoff“ und der „braune 
Apkalt“ wohl ſchon anthracenhaltig fein. 


Sonftrncetion der Theerblafen. 


Zur Deftillation des Theers dienen Gefäße von fehr verſchiedener 
Form, welche wir der Kürze wegen allgemein ale „Blaſen“ (tar- stills im 
Englifhen) bezeichnen wollen. ‘Das Material derfelben kanıı nicht zweifelhaft 
jem. Man fünnte von vornherein nur zwifchen Gußeiſen und Schmiebeeiien 
ſchwanken; aber die Praris hat durchgängig für das legtere entjchieden. Zwar 
iind fchmiedeeiferne Gefäße dem Verbrennen mehr ausgeſetzt ald gußeiferne, 
und können bei dem Reinigen von Koks zc. eher anf mechaniſchem Wege 
beihädigt werden; dafür kann man aber denfelben beliebig große ‘Dimenfionen 
geben, während man bei gußeifernen Blaſen auf ziemlich enge Örenzen befchräntt 
it, und mithin von vornherein nur bei Meinerem Betriebe an folche denken 
könnte. Nicht allein wachſen die Schwierigkeiten und gleichzeitig die Koften 
des Guſſes von hohlen Körpern mit der Vergrößerung derfelben in bedeutendem 
Grade, jondern es ift auch bei fehr großen Gußftüden kaum eine volllonmene 
Gleichförmigkeit des Guffes zu erreichen. Selbft bei ſtehendem Lehmguß und 
bei Anwendung ſehr großer Gießköpfe bleibt leicht genug eine Tuftblafe zurück, 
welche bei Gefäßen, die bem freien euer andzujegen find, eine ſehr gefährliche 
Neigung zum Springen an diefer Stelle hervorruft. Auch ein ganz fehler: 
freier Guß ift dem Springen noch immer fehr ausgefekt und darf nie ohne 
Schutzgewölbe gegen die Stichflamme eingemanert werden. Aber auch dann 
noch kann eine Unvorfichtigkeit des Heizers ein Springen herbeiführen, und die 
Folgen defielben find natürlich um fo fchlimmer, je größer das Gefäß ift. Bei 
Schmiebeeifen hingegen kann fein Springen durd) unvorfichtiges Yeuern flatt- 
finden, wenigften® nicht in Folge von zu plöglichem Temperaturwechſel (Explo⸗ 
jionen durch zu großen Drud im Apparate bei Berftopfung der Auswege find 
natürlich immer noch möglich). Allerdings kann das Blech viel eher durch die 
Stichflamme durchbrennen, al® Gußeifen, aber dagegen kann und muß man 
fh unter allen Umftänden durch Schuggemwölbe vorfehen. Es gehört ſchon 
eine ſehr grobe und lange fortgefeßte Unvorfichtigkeit de8 Heizers dazu, mm das 
Durchbrennen einer fonft in gutem Zuſtande befindlichen Blafe zu veranlaffen, 
während auch der aufmerkjamfte Arbeiter da8 Springen von Gußeiſen nicht 
immer verhäten kann. 

Man muß ferner berückſichtigen, daß die Wandftärke gußeiferner Blaſen 
mindeftens dreis oder viermal fo groß als foldye aus Keſſelblech fein muß; dies 
macht die erfteren nicht nur weit theurer als bie letzteren, jondern bewirkt auch 
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mehr Brennmaterialienverbraucd zur Heizung. Endlich ift e8 noch ein großer 
Borzug des Schmiedeeifend, daß man Riſſe und Löcher durch Auffegen von 
Blechen ausbeflern, ober einzelne Bleche ganz auswechſeln kann, während ähn- 
fiche Reparaturen bei Gußeifen faft nie thunlich find. 

Wenn man die fchmiedeeifernen Blafen vor der ſchädlichen Einwirkung 
der Stichflamme durch ein Schuggemwölbe bewahrt, fo halten fie fich, geſetzt, daß 
fie überhaupt und namentlic, beim Reinigen vorfichtig behamdelt werben, jeht 
lange. Im Allgemeinen kann man rechnen, daß eine neue Blaſe bei gut 
“ geleitetem Betriebe vier bis fünf Jahre ohne erhebliche Reparatur aushalten 
fann und immer wieder ebenjo lange nad) jeder gründlichen Reparatur. Aber 
dies hängt auch fehr davon ab, in welchem Maße die Blafe beanfprudht wird: 
arbeitet man ausjchließlich auf Hartped), fo ift die Abnutzung durch Hitze natür⸗ 
lich größer, als wenn man die Deftillation nur bis zu Weich oder Mittelhart- 
pech führt. Ebenfo fpielt dabei die Art der Einmanerung ber Blafe eine Kolle: 
läßt man das Feuer frei den Boden der Blafe beſpülen, fo iſt die Gefahr, 
durch die Stichflamme das Keffelblech zu zerftüren, größer, als wenn man, wie 
dies häufig gefchieht, den ganzen Boden mit einem Gittergewölbe unterfängt, 
jo daß er gar nicht von der directen Ylamme berührt wird und fo zu jagen 
nur in einem heißen Luftbade Liegt. Freilich ift in legterem alle der Brenn: 
ftoffverbraud; größer, fo daß man vielfach, von der Anwendung diefes She 
gewölbes abfieht und durch häufiges Reinigen der Blaſen oder mechaniſche 
Borrichtungen der Gefahr des Anfegens von Kefjelbrand vorbeugt, denn mut | 
diefer ift, wie bei Dampffefleln der Keflelftein, die alleinige Urfache der Zer- 
ftörung. | 

Zmerzlilar!) fand, daß Blaſen der Rütgers’ichen Fabriken in Ober | 
ſchleſien ſtarke Corrofion am Boden und in der Zarge zeigten. Während 
Blaſen aus ftegrifchen Blech 500 bis 700 Deftillationen aushielten, waren 
andere ſchon nad) einigen Operationen unbraucdhbar- ine Unterfuchung bee 
Blechs ergab einen Phosphorgehalt von 0,04 und einen Kohlenftoffgehalt von 
0,08 Broc., ein Ergebniß, das nicht ungünſtig genannt werben darf, da em 
höherer Kohlenftoffgehalt wegen der damit verbundenen Steigerung der Sprödig- 
keit von den Blechfabrikanten nicht verlangt werden darf. 

Bon allgemeinen Regeln fiir die Conftruction der Blaſen ift weiter 
Folgendes zu beachten. Die Blechſtärke des Blaſenmantels braucht in der 
Regel 10 mm nicht zu überfteigen: bei den allergrößten (20 bis 25 t faflend) 
wird man wohl auf 13 mm gehen müſſen. Die Dedelbleche müſſen ganz ebene 
did wie die Bodenbleche (15 bis 18mm) fein, da fie fich noch fehneller dr ⸗ 
nugen (f. unten). Selbftverftändlich müflen die einzelnen Bleche mit einander 
gut vernietet und die Nähte gut verftemmt fein. Trotzdem zeigen die letzteren 
gerade bei neuen Blafen oft eine Neigung zum Leden, wenn gegen das Ende 
der Deftillation die Temperatur fehr hoch geftiegen if. Man erkennt bie 
durch eine an den Nähten oder Nietftellen hinlaufende Flamme; es findet ſtets 


1) Zeitichr. f. ang. Chem. 1893, ©. 310; Wagner: Filher’8 Jahresber. 1893, 
520. 
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nur am Boden ſtatt und kann durch einmaliges Verſtemmen für lange Zeit 
vollftändig befeitigt werden. Auch ohne dies fett fich bald Koks in die Nähte 
und macht fie volllommen dicht, jo daß man jenes Xeden gerade am ehejten 
nad) einer recht gründlichen Reinigung der Blaſe bemerkt. Eine Gefahr für 
die Sicherheit derjelben ift dabei überhaupt nicht vorhanden. Ganz baflelbe 
gilt von den fpäter zu erwähnenden Blafen für Leichtöl, Benzol :c. 

Ueber die zwedmäßigfte Form einer Theerblafe erijtiren bedeutende 
Meinungsverfchiedenheiten. Früher nahm man dazu, was fid) eben darbot, 
namentlich alte Dampflefjel von beliebiger Form. Meiſt war dies eine fchlechte 
Delonomie; man büßte durch vermehrten Brennmaterialienverbraud;, längere 
Arbeitsdauer, häufigere Reparaturen und öfteres Veberfteigen des Imhaltes das 
Vielfache von dem ein, was neue Blaſen von zwedmäßigfter Form gefoftet 
haben würden. Aber gerade barüber, welche als folche anzufehen fei, ift man 
auch in den neueſten und beften Fabriken nicht einig. Im Folgenden find 
diejenigen Blaſenformen befchrieben, welche heute in den befieren Fabriken an⸗ 
getroffen werden. 

Die in England und Deutfchland faft allgemein übliche Form ift die 
emes ftehenden Cylinders von ungefähr gleicher Höhe und Durchmefler, 
mit einem nad) oben gewölbten Dedel und einem ebenfall® nad oben, alſo 
concav, gewwölbten Boden. “Der lettere wird darum einem flachen Boden all» 
gemein vorgezogen, weil bei größerer Steifigleit des Bodens (mas befonders 
wegen der hohen Temperatur am Schlufje weſentlich ift) die Heizfläche eine 
größere als bei flachen Böben if. Auch vermag ein foldher Boden der Aus- 
dehnung und Zuſammenziehung des Eifens bei den ftarken hier unvermeidlichen 
Temperaturwechſeln ohne bleibende Deformation zu folgen, während ein flacher 
Boden fi) leicht werfen oder gar reißen könnte. Letzteres würde auch bei nad) 
außen getwölbten Böden vermieden werden; aber dieje würden ein lange nicht 
fo gänftiges Verhältniß zwiichen Keſſelinhalt und Heizfläche geben, als die nadı 
innen gewölbten, find nicht fo leicht einzumauern, und find fchon darum nicht 
brauchbar, weil man bei diefer Form nicht gut das Pech vollftändig durch einen 
Hahn ablaffen kann. 

Man macht ſolche Blafen ſtets von bedeutender Größe, erſtens um weniger 
Arbeitslohn Fir Feuerung und Aufficht zu brauchen, zweitens weil die Trennung 
der Broducte nach ihren Siedepunkten um fo leicdjter möglid) ift, je größer das 
Quantum ift, welches bei jeder Operation behandelt wird. Die kleinſten Blaſen 
diefer Art dürften auf eine Füllung von 6t Theer eingerichtet fein, und mand)- 
mal zieht man diefe Dimenfion abfichtlic) vor, weil man die Beichidung dann 
in 10 bis 12 Stunden abarbeiten und mithin Nachtarbeit vermeiden Tann. 
Derartige Blafen werden von Alkali Report 1893, p. 74 ſehr empfohlen, 
weil die Ueberwachung ber Nadjtarbeit durch verantwortliche Perfünlichkeiten 
fortfällt. 

Die großen engliſchen Werke arbeiten in der Regel mit Blaſen von 10 
bis 20t Inhalt, ſeltener darüber, und in Deutſchland finden ſich ſogar Blaſen 
von 25t, in feltenen Fällen fogar bis 40 und 50t im Gebrauche. Blaſen 
von fol)” großen Dimenfionen find aber kaum rationell; wenngleich fie auch 
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bedeutend weniger Brennftoff als Heinere Blaſen gebrauchen, jo ift doch die 
Dauer des Abtriebes eine zu lange und die Gefahr des Undichtwerdens eine 
größere. Thatfächlich geht man daher aud) hier von der Anwendung derartiger 
Blaſen mehr und mehr ab und läßt neue Blafen höchftens bis zu einer Capa- 
cität von 15t bauen. Ein großer deutfcher Theerdeſtillateur unterbricht jelht 
in folhen Blafen die Deftillation zur Nachtzeit und will Fleinere Blafen ein 
führen, die ſich in 12 Stunden abtreiben laſſen, lediglid), um die Nachtarbeit 
zu umgehen, die er, in den eriten Perioden wenigftens, fir zu riscant hält. 

Die Regel für deutfche Verhältniffe bilden aber Blaſen von 15 bis 201 
Inhalt. Diefe haben einen Durchmeſſer von etwa 2,75 bis 3,25 m und eme 
etwa eben folche Mantelhöhe. 

Nah Watſon Smith follte jede neue Blaſe probirt werden, ob fie voll: 
fommen bicht ift, indem man fie, nachdem fie auf ihren Sig gebradjt worden 

ig. 9. ift, mit einem Dampfleffel i 
Verbindung bringt, und nad 
Verſchluß fänmtliher Deffnungen 
Dampf von etwa 21/, Atmo⸗ 
Iphären einbläft (jelbftredend muß 
ein Lufthahn offen bleiben, bie 
alle Luft verjagt ift). Man fann 
ſich fo überzeugen, ob alle Fugen 
dicht find. | 
Einer der größten beutiden 
Theerbeftillateure hält von dieſer 
Drudprobe, die geeignet if, die 
Blaſen ſchon vor ihrer Verwen⸗ 
dung zu beſchädigen, nichts; er 
iſt zufrieden, wenn ſie, ganz mit 
Waſſer gefüllt oder bei einem 
Ueberdruck von höchſtens /, bit 
1 Atm., dicht bleiben. Dagegen 
legt er den größten Werth auf 
die gute Qualität der Boden 
bfeche, von welchen er vor ihrer | 
Berwendung Yerreißproben ank 
führen läßt. Auch ums will 
es fcheinen, daß dies wichtiger 
PR um fo mehr, als die Blaſen bekanntlich nicht unter Drud zu arbeiten 
aben. 

Bon ganz befonderer Wichtigkeit ift auch die Conftruction des Blaſen⸗ 
bodens bezüglich der Widerftandsfähigkeit gegen den auf ihm Iaftenden, nicht 
unbedeutenden Drud. Wie aus der beigefügten Abbildung (Fig. 84) erſicht 
lich ift, bildet derfelbe eine Halbfugel von gleichem Durchmeſſer wie der Eylinder 
mantel der Blaſe, deren Ränder, nad) oben umgefrempelt, mit dem legteren 
vernietet find. Mit dem Umkrempeln des Bodens verbindet man einen 
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doppelten Zwed: erſtens wird der Boden elaftiicher, ohne an Widerſtands⸗ 
fähigkeit einzubüßen und beanſprucht daher nicht jo ſehr das Blech des Cylinder⸗ 
mantels, und zweiten® vermeidet man dadurch die Bildung des feilförmigen, 
todten Raumes zwiſchen legterem und dem Blajenboden, mit welchem man in 
der Praxis die unliebfamften Erfahrungen gemacht bat. Dieſer keilförmige 
Raum fett fich, da der Ablaßhahn für das Pech nicht am feiner tiefften Stelle 
angebracht werden Tann, jehr bald mit Pechkoks zu, welcher jo hart wird, daß 
er felbft mit Meißel und Hammer fid) nicht entfernen läßt, und daher Ver⸗ 
anlaffung zum Durchglühen und Brüchigwerden des Bleches an jener Stelle 
giebt. Bei der in Fig. 84 gegebenen Conftruction ift e8 dagegen ermöglicht, 
den Ablaßftugen bequem mit dem Blaſenboden zu verlafchen, was zur folge 
bat, daß fein Pech in der Blafe beim Ablaffen zuritdbleibt und der Boden fi 
in allen feinen Theilen leicht reinigen läßt. 

Boden wie Haube der Blafe beftehen aus je einem Kugelabſchnitt und 
vier bis fünf Kugelſegmenten, weldye durch doppelte Nietreihen auf einander 
befeftigt find. Die Schwierigkeiten, auf welche Watſon Smith (f. 3. Aufl, 
©. 178) beztiglich des Aufnietens des gußeifernen Helmes aufmerkſam mad, 
beftehen für deutiche Blafen demnach nicht. Neuerdings werden für Blaſen 
bi8 2750 mm Durdjmefier auch Böden, welche aus einem Stüd getrieben 
find, geliefert. Nach unferen Erfahrungen halten derartige Böden aber weniger 
gut, als folhe, die aus mehreren Stüden zufammengenietet find, weil bei den 
legteren die doppelte Lage Blech an den Nietftellen eine vorzügliche Berfteifung 
bildet. " 

Sämmtlihe Verdichtungsftellen an der Blafe, wie Mannlochbedel, Flan- 
ſchen :c., werden durch Unterlegen mit Asheftpappe abgedichtet; die Verwendung 
irgend eines Kitteß zu dieſem Zwecke ift gänzlich außgefchloflen, da ein folcher 
in Folge der unvermeidlichen Ausdehnung des Eiſens unter dem Einfluffe ber 
Wärme niemals dicht bleibt. 

Ganz abweichend von der erwähnten gewöhnlichen Form der Theerblaſen 
it die von liegenden Cylindern nad) Art von Dampflefieln, wie fie in ein- 
zelnen Fabriken vorhanden ift, und aud) von Girard und de Laire befchrieben 
wird. Diefe Haben natürlich geringere Durchmefler (felten viel iiber 2m), 
aber größere Länge als die ftehenden Blafen. Im einer deutfchen Fabrik vers 
wendet man liegende Blaſen von 18t Faſſung mit zwei oder mehr Helmen, 
weiche nad) dortiger Ansſage jehr gut arbeiten. In einer anderen Fabrik 
befinden ſich folche Blafen für 22t, welche 48 Stunden zum Abtreiben einer 
Beſchickung brauchen, abgejehen von der Zeit zum Füllen und Abkühlen, fo 
daß man nur zwei Operationen pro Woche machen konnte. Hier find bie 
Bleche 12 mm unten und 14 mm oben did, lettereö darum, weil fie da, wo 
fie nicht in Berührung mit Theer oder Ped) ftehen, mehr leiden und dünner 
werden, als die Bodenbleche — eine Beobachtung, welche Lunge in England 
bei den ftehenden Blaſen beftätigt fand. Wir kommen auf diefen Umftand 
Ipäter noch zurück. 

Die Einmauerung der liegenden Blafen gefchieht am beften in der Weife, 
daß die Flamme den Boden der Blaſe auf etwa zwei Drittel ihrer Tänge nicht 
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unmittelbar berührt, fondern durch ein durchbrochenes Schuggewölbe davon 
getrennt ift; das legte Drittel wird vom der Flamme direct berlihrt, wobei der 
Boden des Feuercanals etwa 30 cm vom Boden der Blafe entfernt ift. 

In Amerika ift die gewöhnlichfte Form der Theerblaſen ebenfalls die 
von horizontalen Eylindern, verfertigt aus Stahlblech von 8 mm, mit nur einer 
Nietreihe an der Oberfeite, etwa 9000 Liter haltend. 

Nach unferer Meinung find liegende Blaſen durchaus nicht dem ftehenden 
vorzuziehen; fie arbeiten weit langiamer und fie verbrauchen unvergleichlich 
mehr Heizmaterial. In einer Fabrik, wo liegende Blafen angewendet werben, 
hat man einen Verbrauch von 1 + Kohle, oder dem Aequivalent davon an ande 
rem Brennftoff, auf 5t Theer, während in anderen Fabriken, wo man ftehende 
Blaſen Hat, nur ein Drittel fo viel Brennftoff verbraucht wird. 

Eine ganz eigenthiimliche Form haben die Blafen der Barifer Gasanftalt. 
Es find dies Lofferförmige Keffel, mit nach innen eingebogenem Boden, der 

Fig. 86. aber nicht, wie bei ‚den 
gewöhnlichen Blafen, ſcharf 
von den Seiten aufſteigt 
ſondern in ſanfter Krüm- 
mung in dieſe übergeht. 
Sie faflen nur 6500 kg 
Theer. Die Feuerzüge lau- 
fen in zwei feitlichen Ca 
nälen rings herum. Die 
Geftalt der Blaſen wird 
durch die Fig. 85 Harer 
werben, welche aber nur dad 
Princip, nicht die wirkliche 
genaue Form der Blafen 
wiebergiebt. Nach der in 

Paris gegebenen Auskunft ziehe man diefe Form von Blaſen darum allen 
anderen bot, weil dabei der geringfte Schaden durch Ausdehnung und Zufammen- 
ziehung des Eifens bei den Temperaturveränderungen gefchehe. Sonft wüßte 
man in der That feinen Grund flir dieſe Conftruction anzugeben, welche von 
vornherein mit dem Nachtheile behaftet ift, daß man zwei Ablafhähne (einen 
fir jede Seite, wie bei a angebeutet) braucht; aber gerade jener Grund fcheint 
durchaus nicht ſtichhaltig. Nach den vielfachen von uns in Deutfchland und 
England darüber eingezogenen Erkundigungen findet man nirgends bei den 
fonft üblichen Blafenformen irgend welche Riſſe oder BVerbiegungen in Folge 
von Temperaturſchwankungen, und erflärt überall die Parifer Form für jehr 
unzwedmäßig. 

Um übrigens die Betrachtung diefer Art Blaſen gleich hier zu Ende zu 
bringen, fei bemerkt, daß fie in folgender Art eingemauert find. Der Boden 
ift wie gewöhnlich durch ein Gewölbe vom Feuer abgejchloffen. Dieſes geht 
zweimal um die Blaſe herum; im unteren Feuercanal trifft die Flamme nicht 
direct auf das Eifen der Blafe, fondern diefe ift durch einen dunnen Chamotte 
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Rein dagegen geſchützt. Im oberen Canale dagegen ift das bloße Eifen dem 
Feuet ausgefegt. Wir haben eine ähnliche Einrichtung nirgends anders an- 
getroffen, vielmehr überall gefunden, daß das feuer den Umfang der Blafe 
gleich direct, ohne Verkleidung durch Chamottefteine, berührt, was auch 
ganz unnöthig ſcheint, nachdem die Stichflamme bereits an das Bodengewölbe 
ihre zu große Hige abgegeben hat. Girard und de Faire!) und Wurg?) 
erwähnten einer Einrichtung, von der man annehmen follte, daß fie, wenn 
irgendwo, gerade in Paris gefunden werben wiirde, nämlich daß man, wenn 
das Niveau des Theers in der Blaje finke, bie oberen Züge abichließe, und das 
deuer nur in den unteren circuliren laſſe, um eine Ueberhigung der Blaſen⸗ 
wände zu vermeiden. Dem wiberfpricht aber ſchon der gerade vorhergehende 
Sag, wonach die Feuerzuge überhaupt nur den unteren Theil der Blafe erhigen 
follen, wonach alfo die eben erwähnte Einrichtung gar nicht nöthig wäre. Man 
hat Zunge denn aud) in der Barifer Gasanftalt verfichert, daß dafelbft feine 
derartige vorhanden ei, und fie wird auch nirgend anderswo gefunden. Man 
legt eben die Feuerzuge von vornherein fo an, daß ihr oberfter Rand felbft zu 
Ende der Deftillation noch immer unter dem Niveau des Peches bleibt, welches 
ja mindeftens die Hälfte vom Volumen des Cheers einnehmen wird. 

Diefer Barifer Form wird von Kiffel?) vor allen anderen Blafen- 
formen der Vorzug gegeben. Die auf feiner Fabrik in Betrieb befindlichen 
Blaſen find ans Schmiebeeifen hergeftellt, der nad) innen gewölbte Boden 
befteht aus beftem Holztohfeneifen. Ihre Dimenfionen find: Länge 5m, Breite 
2m, Höhe vom tiefften Punkte bis zur Scheitelhöhe 2,70m. Die Beichidung 
diefer Blafen beträgt 20 bis 30 t Theer. 

Eine andere Form von Kofferkeffeln, welche in den Petrofeum-Raffinerien 
zu Baku gebraucht wird, beſchreibt Engler (Fig. 86 und 87, a. f. ©.)®). 
Dieſelben find bis 7 m lang, ig. 86. 
4m breit und 3m hoch, aa 
find die (drei) Helme, d das 
Wannloch, cc drei Ablaß ⸗ 
fugen für die Ruckſtände. 

Die Anordnung der Streben 
im Inneren ift aus den Schnit« 
ten Mar zu erſehen. Es find 
zwei Feuerſtellen rr vorhan ⸗ 
den jur fluſſige Ruaftande 
(andy bei Theerblaſen hat man 
die Feuerung mit Kreoſotöl 
an manden Orten zu Zeiten 
eingeführt). Die Flamme 
freicht zuerſt durch die über 
mwölbten Züge B.B,, wendet 


') Dörives de la houille, p. 8. — *) Matiöres colorantes, p. 23. — 
*) Seit. j. ang. Chem. 1898, &. 61. — °) Dingl. polgt. Journ. 260, 435. 
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fid) am Ende des Kefjels wieder nad) vorn, fteigt in die Höhe, klehrt am beiden 
Seiten des Keſſels zurüd umd fällt dann hinab in den nad) dem Schornftein 
führenden Canal B;. 

Wollte man diefe Blafe zum Deftilliven von Theer verwenden, jo müßten 
die Ablaßftugen c nicht an der Stirnwand, fondern an der Bodenfläche ans 
gebracht werden, damit das Pech vollftändig abgelafien werben fönnte, was bei 


Big. 87. 


Petroleum, deſſen hinterbleibender- Rüdftand nicht feft wird, von geringerer 
Bedeutung ift. 

Lennard!) ift eine Blaſe patentirt, beftehend aus einem Cylinder von 
6m Länge und 2,25 m Durchmeffer, verfehen mit einem Ruhrwerk und ein« 
gemauert in einen Dfen mit drei Feuerthliren. 

E. Berninghaus (D. RP. Nr. 4586) empfiehlt ebenfalls eine hori⸗ 
zontale Blafe mit Ruhrapparat, welcher einer Schiffsichraube ähnlich fieht. 

Horizontale und verticale Blaſen mit Ruhrwerk, wie folhe namentlich in 
Schottland und auch auf einzelnen Theerdeftillationen des Continents in An- 
wenbung find, werden wir in fig. 106 biß 108 zeigen. 

Die verfchiedenen zu einer Theerblafe gehörigen Theile werden am beften 
gleich, im Zufammenhange mit der Erklärung der Fig. 88 bis 90 befchrieben 
werben. Diefe ftellen eine ftehende Blafe zur Deitillation von etwa 
25 Tonnen Theer vor, deren Einzelheiten, ſowie diejenigen iger Einmane- 
rung, nicht die Copie einer fpeciellen irgendwo befindlichen Einrichtung, fondern 
aus den uns am vortheilhafteften erjdeinenden Zugen ber verfchiedenen, im 
Deutſchland und England gebräuchlichen Einrichtungen combinirt find. Es ift 
alfo jeder einzelne bier (wie im Folgenden) angegebene oder abgebildete Theil 
wirklich im einer oder der anderen ber beften und größten Fabriken im 
Gebrauch. 


) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 239. 
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Fig. 88 iſt ein Querſchnitt nach der Linie EF der Grundriſſe, Fig. 89 
ein Horizontalſchnitt durch OD der Fig. 88, Fig. 90 ein Horizontalſchnitt 
durch bie Blaſe felbft, nah AB der Fig. 88, alles im Y/, natürlicher 
Größe. Die Blafe ift hier 3m weit und 3,5m hoch (ohne Dom), von 
10 mm ftarfem Keſſelblech. Die Einwärtwölbung des Bodens entjpridt 
annähernd der Auswärtswölbung des Dedels. Man kann ber Blafe eine gan; 
unbedeutende Neigung nad) der Seite des Ablaßhahns @ zu geben, welcher 
jedenfall jo dicht wie möglich über dem Boden ober fogar in bem flachen 
Theile deſſelben angebracht fein muß. Dies ift namentlich; zu empfehlen, wenn 
man auf hartes Pech arbeitet; wo man, wie in Deutſchland gemöhnlich, weiches 

Fin. 89. 


el- 


Pech macht, ift es nicht fo dringend nöthig, Die Art und Weife, wie der 
Ablaßftugen an der Blafe befeftigt wird, geht aus Fig. 84 auf ©. 312 hervor. 

Die Blafe wird durch den Feuerroſt d erhigt, welcher natürlich der 
Beichaffenheit des zu verwendenden Brennmaterial® angepaßt fein muß. 
Meift feuert man mit Kleintohle, bisweilen jedoch (namentlich, wo bie Ga 
fabrifen ihren eigenen Theer deſtilliren) mit Kos. Letzteres Tann ber Blaſt 
dann fehaden, wenn man ihren Boden nicht durch ein denfelben völlig vom 
Teuer abfchliegendes Gewölbe ſchützt; doch ſoll die Anwendung von Dampf zu 
Ende der Operation jelbft in diefem alle die Feuerung mit Koks ermöglichen. 
Zuweilen, wenn die Verwerthung der Schmweröfe gar zu ſchwierig ift, wird mit 
diefen felbft gefeuert; die dazu dienenden Einrichtungen find im dem vierten 
Capitel bejchrieben worden. 
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Der Feuerraum ift durch eine Thür c von der Außenfeite zugänglich, und 
man wird felbftverftändlich da, wo eine Anzahl von Blaſen arbeiten, diefelben 
in einer Reihe anlegen, fo daß bie Feuerthüren alle nad) vorn hin zeigen; 
jedenfalls nad} ber entgegengefegten Seite, wie ber Ablaßhahn a für das Pech. 
In den meiften Fällen findet man die Ajchenfälle, wie fonft gebräuchlich, durch, 
eine große Deffnung gerade unter der Feuerthur mit der äußeren Luft commur 
nieirend. Auf unferer Zeichnung ift aber bie Einrichtung einer der größten 
engliſchen Fabriken angenommen, in welcher die Mauer unter den Feuerthüren 
nad) vorn gefchloffen ift, und die Aichenfälle ſämmtlich durd) eine Definung d 
mit einem großen, überwölbten Canale e communiciren, welcher unter ber 


Fig. 9. 


ganzen Blaſenreihe Hinläuft und mur von beiden Enden der Batterie Jaus zu- 
gänglich iſt. Dies gewährt völlige Sicherheit gegen Feuersgefahrl fürgben Fall, 
daß der Theer im der Blafe überfodhen, die Vorlagen erflillen und aus diefen 
andlaufen follte. Allerdings fann man fic gegen diefe Gefahr aud ander 
weitig {hügen, 3. B. wenn man bie Vorlagen fo anlegt, wie e8 weiter unten 
beſchtieben werden ſoll, wobei ſelbſt beim Weberfteigen von Theer gar nichts 
davon am bie Blafenfeuerung kommen fann. Aber die hier gezeichnete Ein« 
tichtung ift auch wirkſam im Falle eines zufälligen Röhrenbruches, und nament- 
ih, wenn das Helmrohr fpringen follte; die maſſenhaft ausftrömenden Theer⸗ 
dampfe können ſich dann nicht, wie bei einem gewöhnlichen Feuer, im Aſchenfall 
entzunden. Auch geftattet der unterirdiiche Canal e große Reinlichteit. — 
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Recht gut ift ed, wenn unter bem Roſte ein Dampfrohr mündet, um den Zug 
zu befördern, Ueberhitzung des Noftes und des Feuerraumes zu verhüten und 
dadurch Schladenbildung zu vermeiden. 

Die Flamme fchlägt über bie euerbrüde f und unter dem Gewölbe 7 
Hin. Letzteres ift als Zonnengewölbe von der Freisförmigen Dauer kk aus 
geichlagen, auf welcher die Blafe ruht, und fchließt deren Boden vollftändig von 
der Stihflamme ab. Der Raum zwifchen g und dem Boden der Blafe ifl 
nur ein Luftbad, deſſen Temperatur durch die unter g Spielende Flamme aller 
dings ftetS Hoch erhalten wird, aber nie übermäßig fteigen fann. In g fpeichert 
fi) fo viel Hige auf, daß man in dem legten Stabium der Operation gar 
nicht mehr zu feuern braucht, namentlicd) wenn man dann mit Dampf arbeitet 
oder evacuirt. Das Gewicht der Theerblafe, welche auf der Ringmauer kk 
ruht, macht diefe leßtere zu einem ficheren Widerlager für das Schutzgewölbe, 
welches fonft ganz unabhängig von dem Feuerungsmauerwerk ift und daher 
ohne Störung deijelben erneuert werden kann, wenn es ausgebrannt iſt. Die 
Flamme zieht dann weiter durch vier Füchſe Ar in zwei verticale Canäle ii, 
um an den Cylindermantel der Blaſe zu gelangen. ‘Der maffive Pfeiler i' 
zwifchen den Canälen is fest fich bi8 ganz oben hin fort. In ihm liegt, vor 
dem Feuer gefchügt, aber durch die unmittelbar daneben hin laufenden Canäle ii 
und pp warm gehalten, da8 Rohr, welches den Ablaßhahn a mit der Blaſe 
verbindet, diefe8 muß von genligender Weite (35 bis 50 cm Durchmeſſer) fein, 
damit e8 von Ped) leicht gereinigt werden und im Nothfall aud zum Befahren 
der Blaſe dienen fann. Bei engeren Röhren zeigt fich außerdem leicht die 
Gefahr des BVerftopfens, was beim Ablafien des Pechs fehr ftörend fein 
kann. Der Pfeiler ’ zwingt die Flamme, fih in einen rechten und linken 
Strom zu theilen, welche in dem Ringcanale 7} um den unterften Theil ber 
Blaſe herumgehen, vorn durd) den Pfeiler i“ an der Vereinigung gehindert 
werden, durch die Füchſe mm in den oberen Ringcanal nn treten, wieber nad 
hinten gehen und durd) oo in die ſenkrechten Schächte pp münden, welche mit 
dem Hauptraudjcanal g communiciren. Die Schächte pp werden an geeigneten 
Stellen durd) Regifter unterbrochen, vermittelt derer man eine gleichförmige 
Erwärmung beider Seiten der Blaſe fihern fann. Bei niedrigeren Blajen 
würde man mit einem einzigen Ringcanale ausreichen, deſſen Abfallſchächte 
dann vorn, d. h. an der Seite der Feuerung, angebradjt jein müßten. Die 
befte Weite des Ringcanals ift etwa 225 bi8 300 mm. 

Die Umfaſſungsmauer muß, joweit die Yenercanäle laufen, mindeftene 
0,38 m ſtark fein, und follte dann noch (wie in Fig. 88 angedeutet) durd 
einige ftarfe Bandagen armirt fein. Oberhalb der Feuercanäle ift die Blaſe 
zum Schuge vor Wärmeftrahlung mit einer 0,22 m diden Mauer umgeben; 
diefe feßt fi auch noch über den Deckel und am beften auch noch über den 
anfteigenden Theil des Helmes t fort. Ein folder Schug gegen zu jchnelle 
Abkühlung ift um fo nöthiger, wenn, wie das zu empfehlen ift, die Theerblajen 
ganz im Freien ftehen oder doch nur mit einem leichten Wetterdache, ehwa 
von gewelltem Eiſenblech, bededt, fonft aber frei find. Etwaige Erplofionen 
oder Brände find dann viel weniger zerftörend, als wenn ſich die Blaſen m 
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einem maffiven Gebäude befinden. Wenn die Blaſen frei ftehen, überzieht 
man das Mauerwerk am beſten mit geſchmolzenem Pech zum Schutze gegen 
Regen. 

Zur Ausrüſtung der Blaſe gehören folgende Stücke. Die Füllung 
geichieht durch das mit Schieberhahn oder fonft verfchlofiene Gußeiſenrohr r, 
das man gern recht weit (0,15 m) nimmt, um nicht zu viel Zeit mit dem 
Füllen der Blafe zu verlieren. Wo man nicht den Theer einpumpt, fondern 
ihn von einem höher gelegenen Refervoir einfließen läßt, bringt man wohl 
auch ur ein Füllloch an, das man fpäter durch einen coniſchen Eifenpflod 
oder eine Schraube verfchließt. Daneben hat man zuweilen ein Loch, durch 
welches man zugleich auch den Ylüffigfeitsftand meflen kann; befier als beides 
aber ift ein 25 mm weiter Ueberlaufhahn s. Durch diefen entweicht zuerft 
Luft; kommt Theer, fo hört man fofort mit der Speifung auf und fchließt s. 
Es iſt aber jchon oben (©. 307) angegeben worben, daß man nad) dem Ans 
heizen, währenb deſſen ſich das Wafler oben auf dem Theer anfammelt, das 
erftere von Zeit zu Zeit durch Deffnen von s entfernen kann, was für den 
ang der Arbeit von fehr großem Vortheil ift. 

Berwendet man zum Heben bes Theers Preßluft ımd einen Montejus 
von geeigneten ‘Dimenfionen, fo braucht man nur eine Deffnung, weil bie 
Meſſung des Theers fchon vor dem Einfüllen in die Blafen erfolgt. Es ift 
dies nicht ohne großen Vortheil, weil man, aus fpäter zu erörternden Gründen, 
mit Anbringung von Stugen und Deffnungen an den Blafen möglichit ſparſam 
umgehen fol. Das Steigrohr vom Montejus zur Blaſe kann in dieſem Falle 
außer zum Füllen noch den verfchiedenen anderen Sweden, ald Abziehen bes 
Ammoniakwaſſers vom erwärmten Theer, jowie als Ueberlaufrohr beim Steigen 
des Theers dienen. 

Zum Ablafjen des Pechs dient der Hahn a, von welchem fchon früher 
die Rede war, und welcher fpäter noch genauer befchrieben werben fol. Statt 
diefen durch ein Rohr von 0,10 m Weite, wie hier, mit der Blaſe zu ver- 
binden, bringt man befier an diefer einen größeren, etwa 0,3 bis 0,4 m weiten 
Etngen an, welcher durch das Mauerwerk nad) außen vorragt und in welchem 
der Hahn a direct ftedt. Wenn die Einmauerung des Stugend wie Bier ge- 
macht ift, bleibt das Rohr ſtets hei genug, um bad Pech darin nie erftarren 
zu fin. Man kann aber aud) ohne einen Hahn arbeiten, wenn man ba 
Pech mittelft eines Steigrohres durch Dampf herausdrückt (vergt. fpäter), was 
aber durchaus feinen Vortheil bietet. 

Die Dämpfe werden durdy den gußeifernen Helm t abgeleitet, welcher 
nd) von 0,3 m bis auf 0,15 m verjüngt und dann in ein gleid) weites, zum 
Kühlbottich Führendes Eifenrohr fortſetzt. Man bringt bisweilen an der Bafis 
des Helmes im Inneren eine Rinne an, welche bie in dem auffteigenden Theile 
des Helmes ſich condenfirenden Flüſſigkeiten direct nad) außen führt, um fie 
nicht wieder in bie Blaſe zurücktropfen zu lafien, was ein Auffchäumen heroor- 
rufen fann. Diefe Einrichtung ift kaum nöthig, wenn man ben auffteigenden 
Theil des Helmes mit fchlechten Wärmeleitern umgiebt. Yuweilen, aber nur 
hier und da, mündet in den Helm ein Dampfrohr, um denfelben bei vorkom⸗ 

Lunge-Köhbler, Steinkohlentheer. 92 
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menden Berftopfungen durch Durchblafen frei machen zu können. Es wird 
aber bei einem Helme von obiger Weite, wenn derfelbe nur ein wenig Fall bat, 
nicht vorfommen fönnen, daß er ſich verftopft. Ueber die Verbindung des 
Helmes mit dem Blaſendedel vergl oben ©. 312 und 313. 

Jede Theerblafe muß ein Mannloc Haben. Hier ift dieſes bei « wie 
bei einem Dampftefjel angegeben, aljo durch einen mit Schraubenbügel ange 
preßten Dedel verſchloſſen; zur Dichtung bedient man ſich eines Ringes von 
Asbeftpappe. Zwedmäßiger ift es, das Mannloch mit dem Helm zu combir 
niren, wie dies auf Fig. 84 dargeftellt ift, da man auf biefe Weife eine weitere 
Deffnung in der Haube ber Theerblafe erfpart. An manchen Orten verfieht 
aber der Mannlochdedel zugleich die Bunction eines Sicherheitsventile. 
Er befteht dann aus einer auf einem entfprecdenden Stuten loſe aufgelegten 
Platte, deren Verbindungsfugen mit dem Stugen nur mit irgend welchem, nicht 
ſehr hart werdenden Cemente verftrihen find. Steigt der Drud in der Blaſe 
aus irgend welcher Urſache zu Hoc), fo wird nur der Deckel abgeworfen, che 

Bio. oi Schaden entftehen fann!), Im Amerita 
i find die Blaſen zuweilen mit einem Stahl- 
pfropfen verfehen, welder in ein im 
Dedel befindliches Loc, loſe eingeftedt it: 
wenn Drud entfteht, jo wird der Pfropfen 
herausgeworfen und Dampf entweicht aus 
der Blafe, was ein Zeichen dafür ift, die 
b Beuerthüren zu öffnen und Dampf durch 

die Schlange zu blafen. 
Mangels einer ähnlichen Vorrichtung 
© ſollte jedenfalls ein wirkliches Sicherheit 
ventil vorhanden fein, wie e8 hier bei w 
gezeichnet ift; doch finden fich noch immer 
viele Theerblafen ohne ein ſolches. Ein 
zweckentſprechendes und dabei billiges Sichere 
heitöventil für Theerblaſen beſchreibt Ha- 
milton?). Daffelbe (Fig. 91) iſt ganz 
aus Gußeiſen hergeftellt, was übrigens, 
nebenbei bemerkt, fir ſämmtliche Armaturen 
an Theerblafen nöthig ift, da Compofitionen, 
wie Meffing und Rothguß, durch den Ammoniafgehalt bes Theers bald zerftört 
werben. Die Flächen b und c find in einander geſchliffen, a dient als ig 
für das (micht gezeichnete) Gewicht. In einigen beutfchen Theerbeftillationen 
fanden wir folgendes, ebenfalls ganz aus Gußeiſen angefertigtes Gicherkeitt 


') Watfon Emith (Journ. Soc. Chem. Ind. 1882, p. 342) bezweifelt, da 
diefe Vorrichtung ihren Ywed erfüllen wird. Entweder würde fie zu feft, und fäme 
dann gar nicht zur Wirkung, oder zu loſe, wa dann gegen das Ende des Procefirs 
Dämpfe entweichen werben. Aber id) kenne eine jehr große und gut geleitete Yabril, 
wo die oben beſchriebene [Vorrichtung feit langer Zeit zu aller Zufriedenheit ange 
wendet worden ift. ©. &. — *) Chem. Trade Journ. 21, 87. 
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dentil (di. 92) im Gebrand. A ift ein Gehäuſe mit abnehmbarem Dede 
und zwei Stugen von 150 mm Durchmefler. Auf bem !abgebrehten Boden 
paßt die gufeiferne, gleichfalls abgebrehte Platte B mit Führungsftange C, 
welche vermittelft der Stopfbilchfe D am Dedel gut abdichtend loſe befeftigt ift. 
Bei E wirb das Ventil am der Blafe befefligt, Bio. 9. 

während bei Feine Rohrleitung angeflanfcht wird, c 

melde in ein bejonderes, entfernt von ber Feuer⸗ 

Helle angebrachtes Reſervoir führt. Die Dichtungs · 

fläche zwifchen B und A verfieht man mit einem 

Ringe ans Asbeftpappe. Bei Drud in ber Blafe 

hebt ſich die Platte B und läßt die Gafe und * 

Dampfe durch F entweichen. In der Nähe ber 

Fahrungeſtauge C kann ein elektriſcher Contact 

angebracht werben, fo daß jede Hebung des Dedels 

fich durch ein Alarınzeichen von felbft anzeigt. 

Bei Gefahr de Ueberfteigens der Blaje kann der Dedel des Apparates 
durch eine befonbere (hier nicht gezeichnete) Vorrichtung gehoben werden, wonad) 
der Theer in das erwähnte Reſervoir übertritt, wodurch eine Verunreinigung 
der Apparatır, ſowie der Deftillate vermieden wird. Recht zwedmäßig ift 
auch (nad, PBrivatmittheilung von I. Brönner) die Anbringung eines vom 
Helme ſeitlich abführenden Rohres mit einem ſich nad unten öffnenden 
Sicherheiteventile, um beim Ueberfteigen bes Theers denfelben an eine im 
Freien befindliche, vor Feuer gefchligte Stelle zu führen. — Endlich ift noch 
Anbringung eines Thermometers v zu empfehlen, welches in einem unten 
verſchloffenen und mit Eifenfeile oder Duedfilber gefüllten Eiſenrohre ein- 
geichlofjen ift, das bis etwa über die halbe Tiefe der Blafe hinabreicht. Statt 
deſſen haben mandje Fabrilen Pyrometer von einer der verfchiedenen Conſtruc ⸗ 
tionen, welche meiften® nicht fehr verläßlich in ihren Angaben find. Wenn 
man im legten Stadium nicht mit Dampf arbeitet, fann man feinenfall ein 
Uuedfilbertjermometer anwenden, da ja Duedfilber ſchon bei 3609 fiebet. 
Ran muß daſſelbe aljo ſchon vorher aus dem oben erwähnten Cifenrohr 
herausnehmen. Uebrigens darf man filr alle Zwede diefer Fabrikation aud) 
nicht außer Acht laſſen, daß Duedfilberthermometer, welde längere Zeit einer 
höheren Temperatur ausgejegt find, durch Deformirung des Gefäßes ihre firen 
Bunte ganz erheblich ändern (man hat ſolche Aenderungen bis zum Betrage von 
14° conſtatirt) und daher von Zeit zu Zeit wieder mit einem Normalthermo- 
meter verglichen werben muſſen. Wenn man diefes unterläßt, kön nen Fehler im 
Betriebe der Fabrik und Streitigkeiten mit Verkäufern oder Käufern bie Folge fein. 

Im deutſchen Fabriken leitet man die Deftillation wohl nur noch in ganz 
vereingelten Sälen nad} dem Thermometer, befien Angaben, wie bemerft, nur 
unzuverläffig find. Man findet, wie wir fpäter fehen werden, in der praftifchen 
Beobachtung des Berlaufes der Deftilation, ſowie im fpecifiichen Gewichte und 
Verhalten der Deftillate viel geeignetere Anhaltspunkte hierflir. 

Bon befonderer Wichtigkeit ift die Art der Anbringung der Stugen und 
Armaturen an ber Blafe und wir wollen nicht verfehlen, an dieſer Stelle 

ar 
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einige Winke zu geben, die nicht üiberjehen werden dürfen. Weiter oben haben 
wir bereitö angeführt, daß das Keſſelblech der Blaſen durch Corrofion an den 
Stellen am meiften leidet, an welchen jene nicht mit Theer in Berührung 
tommen, aljo an der Haube und dem oberen Theile des Cylindermanteli. 
Daraus folgt, daß es nicht ber Theer als folcher ift, welcher dieſe Corrofion 
hervorruft, jondern die daraus entwidelten Safe und Dämpfe H. Köhler): 
bat durd) genaue Beobachtung eines fpeciellen Falles conftatiren können, daß 
die Urfache der Korrofion in dem an den Wänden der Blaſe herabfließenden, 
condenfirten Ammoniakwaſſer zu fuchen tft, und daß dieſe Corrofion überall 
da in befonderem Maße auftritt, wo durch Verbindungsftellen nach außen eine 
Abkühlung der Blajenwand hervorgerufen wird, alfo am Mannloch und den 
Stutzen für die Armatur. Unterhalb diefer Stellen fand er das urſprünglich 
12mm ftarfe Blech der Blafenwandung auf 3 mm zufammengefchrumpft und 
ähnliche Verhältniſſe konnte er in einem Schlangenfühler conftatiren. Tie 
Verhütung der Corrofion an der Blafenwand gelang leicht durch Verlängerung 
der feither bündig aufgenieteten Stuten um etwa 150 mm ins Innere der Blair 
(vgl. Fig. 84), ſowie Iſolirung derjelben gegen die freie Luft, wodurch bas Eon: 
denfat vermieden und ein Herabfließen an der Blaſenwandung verhindert wird. 

Man bemerkt in der Zeichnung noch ein Rohrſyſtem zyz zur Ein: 
führung von Wafferdampf in die Blaſe. Wir werden fpäter ſehen, dar 
man in der Mehrzahl der Fabriken jest zu Ende der Operation Dampf ei: 
leitet, meift im überhisten Zuftande. Dies gefchieht gewöhnlich num durch ei 
Nöhrenfreuz, mit Töchern in den Armen zum Ausftrömen des Dampfes über 
dem Boden. Hier ift die volllommenere Einrichtung wiedergegeben, welde in 
dem englischen Patente von Trewby und Fenner (Mr. 3613, vom 9. Sep⸗ 
tember 1879) angegeben ift und im der großen Fabrik zu Bedton functionirt. 
Der Dampf wird durch ein 25mm weites Rohr mit Hahn — eingeführt, 
welches im Inneren der Blaſe drei abwärts fteigende Seitenröhren yey abgieht. 
Bon diefen communiciren yy mit einem ringfürmigen Rohre y’, das in dem 
tiefiten, keilfürmigen Theile der Blafe liegt, und z mit einem Syfteme von Zweig. 
röhren 22’, welche den ganzen Boden der Blafe bededen. Sowohl von y’ als 
von 2’ 5’ gehen eine große Menge von offenen, leicht gefriimmten Ausftrömung® 
röhrchen mit verengter Mündung ab. Durch diefen Apparat wirb der in z ci 
ftrömende Dampf in fehr viele dünne Strahlen getheilt, welche alle Theile dei 
Bodens der Blaſe beftreichen, eine Ueberhigung derfelben verhindern und die 
Dämpfe der ſchweren Kohlenwaflerftoffe mit ſich fortreißen. Im Tolge der 
großen Oberfläche der Vertheilungsröhren überhitzt fi) der Dampf ſchon in 
denſelben, ehe er zum Ausſtrömen gelangt, und kann man deshalb einen 
eigenen Ueberhitzungsapparat entbehren 2). 

Neuerdings hat 9. W. Kenner (E. P. Nr. 13 629, 1884) die Anwen 
dung eines Rührwerkes mit der von Waflerdampf combinirt, indem er durch 


1) Zeitichr. f. angem. Chem. 1894, S. 513. — *) Wenn man nit mit über: 
hitztem, jondern nur mit Dampf von 6 bi8 8 Atm. Spannung arbeitet, ift es abjolut 
nothwendig, vor der Einführung des Dampfes das Eondenjationswafler aus der 
Dampfleitung jorgfältig abzulafien. 
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die Mittellinie der Blafe eine Hohle Welle anbringt, mit Zweigröhren zur 
Dampfvertheilung, was alles durch ein pafjendes Borgelege zur Umdrehung 
gebracht wird. 

Die gewöhnliche Art der Einmauerung von englifhen Theer» 
blafen zeigt Fig. 93 (nad) einer Skizze in Chemistry applied to the Arts 
and Manufactures, London bei Wm. Madenzie, Vol. I, p. 499). Hier ift 
gar fein Schutzgewölbe vorhanden; das Feuer des Herdes a fhlägt durch die 
Löcher d im ber ringförmigen Tragmaner e und geht in dem ringförmigen 


Zuge d einmal um die Blafe herum. Zur Unterftügung ber ringförmigen 
Tragmaner wendet man wohl auch nod) eiferne Querträger an, welche jedoch 
Schnell wegbrennen dürften. 

Die Abbildungen in Bolley's Chem. Technologie der Spinnfafern, 
2. 210 ff., Fig. 46 bis 50, beziehen ſich gar nicht auf Steinkohlentheer, fon« 
dern auf Brauntohlentheer. 

In einer der größten englifchen Fabrilen verwendet man Blafen von der 
in Sig. 94 (a. f. ©.) ſtiggirten Einrichtung, welche dafelbft ſchon viele Jahre zu 
voller Zufriedenheit arbeiten. Man wird dabei bemerken, daß die Wölbung 
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des Bodens viel bedeutender als bei ben früher gezeichneten Blafen ift, jo zwar, 
daß der Scheitel der Bodenwölbung bis zur Hälfte des cylindriſchen Theilet 
der Blaſe reicht. In Folge davon dringt die Hitze gut im das Innere der 
Maffe von Theer ober Pech ein, und hält ſich zulegt das Niveau des Pedhe 
über dem der Fenerzlige. Diefe Blafen halten 14 Tonnen Theer und brauchen 
16 Stunden bis zum Auslaufen des Pechs, fo daß man fie alle Tage friſch 
beſchicken kann. Statt eines Ablaßhahns haben fie ein Rohr a, weldes aui 
den Boden ber Blaſe hinabreicht und fid außen in einen Hahn d umd eine 
Abzweigung c fortfegt, bie in einen verjchlofienen Behälter d hinabfleigt. Am 
Schluſſe der Deſtillation und nachdem das Pech nad; Erforderniß durch Ein- 
pumpen von Theerölen in die Blaſe weich gemacht worben ift, wird im d eine 
Luftleere hervorgebracht, worauf bei Deffnung des Hahnes b das Pech durch 
a und e auffteigen und nad; d überfliegen wird. — Diefe Blafen brauchen 
Fig. 9. 


mr 1 
Kreofo 
Beſchi⸗ 
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verwen 
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20 To: 
und unten und demſelben Duerjcmitt, 
nur mit höherem cylindrifchem Theile, gemacht und glaubt dabei am Feuerung 
zu fparen. Die 10 Tonnen» Blafen braudien 12 Stunden zur Deftilation, 
drei Stunden zur Abfühlung bis zum Ablafjen des Pechs und vier Stunden 
zum Fullen. Es wird hier, wie an verfdjiebenen anderen Orten, ausihlie: 
lid) mit Kreoſotöl gefeuert, wovon nur 50 bis 60 Gallonen (= 225 bie 
270 Liter) für eine Beſchickung von 10 Tonnen Theer gebraucht werben, wor 
gewiß mäßig if. 

Aus einer 1885 freundlichft gemachten Mittheilung von Herrn John 
Wyld (Director der Bradforder ftädtiihen Fabrik zu Frizinghall) erhellt, dab 
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dort hier und da Theerblafen mit Gasgeneratoren geheizt wurden; aber e& ift 
nicht gejagt, ob dies Bortheil gewährt oder nicht. Es follte wohl angehen, und 
die Regulirung des Feuers auch leicht fein; aber eine Brennftofferiparniß 
möchten wir davon faum erwarten. 

9 W. Fenner (E. P. Nr. 13630, 1884) zwingt die Flamme, den 
Boden und die Seiten der Theerblafen in eigenthümlicher Weiſe zu beftreichen. 

Defen und Retorten zur Deftillation von Steinfohfentheer und Pech hat 
fi) auch Laganne durch ein franzöfifches Patent, Nr. 199284, fchiigen laſſen. 
Es if nicht bekannt geworden, ob diefelben irgendwo zur Einführnung ge- 
(langt find. 

Toldt!) beſchreibt gleichfalls eine befondere Anlage für Theerbeftillation, 
welche in Detroit im Gebrauche fteht und nichts Bemerkenswerthes bietet. 


Conbdenfationseinrihtungen. 


Bei Girard und de Faire?) ift angegeben, daß man zumeilen für eine 
Blaſe drei Kühlſchlangen anbringe, weiche einzeln durch Hähne zugänglich) feien, 
und welche man nad) einander zur Condenfation der verfchiedenen Fractionen 
benuge. Die uns befannten Fabriken wenigftens haben dieſe geradezu gefährliche 
Einrichtung nicht (auch nicht diejenige zu La Villette bei Paris), deren Zweck 
man gar nicht abfieht, da ja die Zrennung der Fractionen nicht ſchon in ben 
Kühlröhren, jondern erft in den Vorlagen ftattzufinden braudt. Man hat 
nirgends mehr als eine Kühlichlange, aber von jehr verfchiedener Art. Die 
englifchen Fabriken haben meiſt gußeiferne Röhren in Längen von 2,7 und 
1,3m, von 0,10 bis 0,15 m lichter Weite, durch Bogenftüde mit einander 
verbunden (Fig. 95 und 96 a. f. S.). Das ganze Rohrſyſtem Liegt, durch 
ſtarke (hier nicht gezeichnete) eiferne Stügen gehalten, in einem eifenblechenen 
Kaſten, in dem, da er fonft etwas ſchmal ausfällt, bisweilen zwei folder Kühl⸗ 
vohre, zu verfchiedenen Blaſen gehörig, neben einander angebracht find. Früher 
bradjite man wohl an den Berbindungsbögen Reinigungsftugen an, aber biefe 
find ganz unnöthig, wenn das Syſtem hinreichend Fall hat und der Kühlbottich 
zu Ende der Operation warın gehalten wird. Immerhin ift es räthlich, fir 
den Nothfall ein Dampfrohr a im oberiten Kühlrohr anzubringen, fo daß 
man diefes durch Ausblafen reinigen kann. ebenfalls ift nod) ein Dampfrohr 
b zur Erwärmung bes Kühlwaſſers vorhanden. Auch madıt man zuweilen 
ben Kühfbottich und die Schlange von quadratiichem Grundriß; body braucht 
man dann mehr Kühlwaſſer. 

Die deutfchen Fabriken ziehen Kühlröhren von Schmiebeeifen, manche, 
allerdings nur die Heineren, felbft folche von Blei vor. Im legteren Falle muß 
das von der Blaſe herfommende Rohr von Gußeifen a (Fig. 98 a. ©. 329) 
ſich mindeftend 0,3 m unter das Niveau des Kühlwaflerd fortfegen, und erft 
dann darf ſich das Bleirohr db anjchliegen; font könnte es jehr leicht vor- 


1) Defterr. Zeitihr. |. Berg: und Hüttenw. 1898, ©. 553; Chem.:3tg. 1898, 
€. 258. — ?) Derivös de la houille, p. 8 et 10. 
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kommen, daß das legtere im Endſtadium der Deftillation durch die herüber- 
kommenden Dämpfe zum Schmelzen gebracht wird, da, wo es nicht durch 
Waſſer abgekuhlt ift. Bleierne Kuhlröhren für Theerblafen find daher nicht 
zu empfehlen und aud) ſchon um deswillen unpraktifch, weil fie ſchlechter fühlen 
und daher fehr viel Länger als ſolche aus Schmiedeeifen fein müffen. 


Fur Blaſen von 10 und mehr Tone Eapacität werben jhmiebeeiferne Röhren 
von wenigftens 100 und bi8 150 mm Lichter Weite verwendet, welche in genau 
derfelben Weife aneinandergeflanfcht werben, wie die gußeifernen Röhren in den 

Big. 96. 


engliſchen Kühlern. Dadurch, daß diefe Röhren im euer gebogen werben können, 
lafſen ſich allerdings manche Berbindungsftellen erfparen, allein man darf 
hierin nicht zu weit gehen, weil einzelne Theile des SKühler® zumeilen aus 
gewechfelt werden müflen, wodurch man, falls dieſelben von zu großer Länge 
gewählt find, größeren Verkuft hat. Wenn man die Anordnung fo trifft, wie 
auf den Figuren 95 und 96 angegeben, und außerdem die Längsrohre mit 
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einem loſen Flanſch (ſogen. Börtelflanſch) verſieht, ſo kann man fie von Zeit 
zu Zeit drehen, ſo daß das Ausfreſſen durch Ammoniakwaſſer an ein und der⸗ 
jelben Stelle vermieden und gleichmäßig über die ganze Rohrfläche vertheilt 
wird. Fur Heinere Blafen zieht man zur Kühlung fehmiebeeiferne gezogene 
Rohre von 50 mm Weite vor, welche nicht, wie bie gußeifernen, an ben Ber« 
bindungßftellen Unebenheiten und ſcharfe Winkel haben können. Die Röhren 
(&ig. 97) werben in drei Viertel eines Kreiſes gebogen und durch außen aufs 
geichraubte Flanſchen mit einander verbunden. Noch vorzlglicher find ſchmiede⸗ 
eiierne Schlangen aus einem einzigen Stide, welche am Rhein angefertigt 
Big. 7. Fig. 98. 


an 0 0 ı 2 3 4 sm. 
Di 1 1001013 


werden. Im allen Fällen ruhen diefe Schlangen in runden, eifernen Kühle 
fähern, welche, wie aud) die der englifchen Fabrifen, ein Dampfrohr zur Er⸗ 


Fig. 9. Big. 100. 
a 
by b 
de bs 
b bu 


wärmung des Waſſers im legten Stadium der Deftillation haben, falls dies 
nicht ſchon von felbft warm genug werden follte. 

Engler (a.a.D.) befchreibt folgendes Kühlſyſtem aus gußeifernen Röhren, 
welches in den Betroleumraffinerien zu Baku öfters angewendet wird (Fig. 99 
und 100). Bier Röhren liegen in wageredjter Ebene neben einander, verbunden 
durch Querſtlicke d, di, da z., und je ſechs folher Reihen liegen über einander, 
fo daß ein ganzes Syftem aus 24 Röhren befteht, mit einer Gefammtlänge 
von 60 bis 100 m; die oberften Röhren find 20 cm, die mittleren 17 cm, bie 
unterſten 14cm weit. Die Dämpfe treten durch a ein, vertheilen ſich in 
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dem Duerftüde d, dann in die vier oberiten Röhren, vereinigen fich wieder m 
bi, gehen dann abwärts nad db, und- jo immer weiter bi® zu dem Abflufle 
bei db... 

Was die Gefammtlänge der Kühlröhren betrifft, fo rechnet man in Eng 
land 42 bis 60 m Rohrlänge per Blaſe. In Deutfchland nimmt man die 
Kuhlbottiche etwa 2 m im Durchmefier und 2 bis 3 m tief, mit eng Tiegenden 
Schlangenwindungen des Rohres, aljo etwa 60 bis 100 m Rohrlänge, je nad 
der Größe der Blafen und Weite des Kühlrohres. 

Als Kitt für die verfchiedenen Rohrverbindungen zc. fann man den ge 
wöhnlichen Roſtkitt aus Eifenfeilfpänen, Schwefel und Salmiak verwenden. 
Statt deſſen fann man aud) einen anderen Kitt nehmen, welcher ebenfo dicht 
hält, fich aber leichter wieder entfernen läßt. Er wird bereitet, indem man 
Kalt zu Hydrat löſcht und das Kefiebte Pulver mit wenig Wafferglas zn einem 
fteifen Teige von der Confiftenz des Glaferfittes knetet; man nennt ihn and 
im Englifchen lime-putty. Er wird wie der Glaſerkitt in die Fugen ein 
geftemmt, erhärtet nad) 24 Stunden vollfländig und hält ganz dicht gegen 
Waller oder Dele in flüffigem oder dampffürmigem Zuſtande, ohne von der 
Hige zu leiden; nur Ddirectem Teuer darf man ihn nicht ausjegen. tür 
Tlanfhendihtungen wendet man am beften Asbeftpappe an. 

Statt der Kühlröhren kann man auch (I. Brönner) einen Doppel 
cyliuder mit Waflerftrom in dem ringförmigen Raume anwenden, wodurd; all 
Berftopfungen verhütet werden. 

Da wo das Kühlrohr aus dem Bottich herausftommt, ift es ein wenig 
gefröpft (Fig. 101 a. ©. 332), und an diefer Stelle ift ein auffteigendes Rohr b 
angebracht, durch welches die permanenten Gafe entweichen fünnen, während die 
fliiffigen Producte für fi) in die Vorlagen gehen. Wir werden unten fehen, 
daß die entweichenden Gafe nicht direct in die Atmofphäre entweichen, vielmehr 
durch einen Reinigungsapparat geleitet werden follten. 

Statt die bei der Condenſation der Dämpfe frei werdende Wärme an das 
Kühlwaſſer ab⸗ und fo verloren zu geben, wollen H. Ellifon und E. Davis!) 
(Engl. Bat. Nr. 13929, 1886) diefelbe zum Anwärmen unb theilweiſen 
Deftilliven einer neuen Blajenfüllung verwenden. Statt eines offenen Kühl 
gefäßes bedienen ſich diefelben einer höher ftehenden, gefchloffenen Blaſe mit 
Scjlangenrohr, in welches bie Dämpfe aus der Theerblafe von oben eingeführt 
werden. Das untere Ende diefes Schlangenrohres mündet in einen gemwöhn: 
lichen Kühler. Die erwähnte gefchloffene Blaſe ift mit einem Helme verfehen, 
durch welchen die aus ihrer Beſchickung entwidelten Dämpfe einem Kühler 
zugeführt werden. Nach Beendigung der Deftillation kann der fchon vor: 
gewärmte und feiner leichteften Beftandtheile beraubte Theer im die eigentliche 
Theerblafe abgelafien, und mit Feuer zu Ende deftillirt werden, während die mit 
Schlangenrohr verjehene Blafe von Neuem mit frifchem Theer befchidt wird. 

Auf eine ganz ähnliche Konftruction von Vorwärmern für Deſtillations⸗ 
apparate für Steinfohlentheer 2c. hat auch die Oftrauer Mineralöl: 


1) Beitichr. F. angew. Chem. 1885, ©. 174. 
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raffinerie, Mar Böhm u. Eo.!) in Privoz, en D. R.⸗P. Nr. 60747 
erhalten. Reben der befjeren Ausnugung der Wärme bezmeden beide Ber: 
fahren gleichzeitig eime continuirfichere Geftaltung des Deftillationsprocefier. 
Inwieweit diefe Borfchläge Anwendung in der Technik gefunden und fich ber 
währt haben, ift bislang nicht befannt geworben. 

Zur Trennung der verfchiedenen Fractionen müſſen natürlich entfprechend 
viele Borlagen vorhanden fein, und man muß das aus a auslaufende Pro- 
duct nach Belieben in eine ober die andere Vorlage treten lafien können. Es 
liegt auf der Hand, daß man ſich Hierzu fehr verfchiedener Einrichtungen be- 
dienen fa. Man muß jebod) dabei immer gewille Punkte fefthalten. Es 
muß z. B. daflir geforgt fein, daß die Vorlagen für die erften Deftillate dicht 
verichließbar feien, um ſowohl Berluft als Yenersgefahr zu verhüten. Ferner 
muß bei der erften Borlage eine Einrichtung vorhanden fein, um die Theeröle 
von dem Waſſer ohne Weiteres abzufcheiden. Die Vorlagen für Carbolöl und 
für die darauf folgenden Schweröle müfjen ganz leicht zugänglich fein, um die 
ſich dort ausfcheidenden Kryſtallmaſſen ftetS entfernen zu können. Unbedingt 
muß jede mögliche Vorſorge getroffen fein, um Feuersgefahr zu verhlten; die 
Lorlagen, wenn fie überhaupt in der Nähe ber Theerblafen liegen, müſſen 
daher durch eine maffive Mauer von diefen abgeſchloſſen fein. Der etwa durch 
einen unglüdlihen Zufall in fie üüberfteigende Theer, welcher fehr leicht aus 
den Borlagen felbft auslaufen kann, darf unter keinen Umftänden den Weg 
zu der Feuerung der Theerblaſen oder irgend welcher anderen finden. An 
manchen Orten find die Vorlagen nur fo groß, daß fie gerade das Product 
einer Blaſenfüllung aufnehmen können; dies hat den Vortheil, daß man ſchon 
an der Höhe der Flüfjigfeit in ihnen den Gang der Operation in der Blaſe 
beurtheilen kann, verlangt aber felbftredend doc, andere, größere Vorraths 
behälter für jede einzelne Fraction, in welche der Inhalt der Vorlagen jpäter 
abzulafien if. Man findet daher öfter die Vorlagen gleich fo angelegt, daß fie 
eine größere Menge von PBrobucten fallen können, wo fie dann in einiger Ent- 
jernung von den Blaſen angelegt find und die Deftillate von mehreren berfjelben 
anf einmal aufnehmen. 

Statt auf die vielen möglichen Ausführnngsarten diefer Theile der Fabrik⸗ 
einrichtung näher einzugehen, wollen wir lieber nur eine folche näher beicjreiben, 
wie fie in einigen der größten Fabriken üblich ift, und wie fie ung am reinlichiten, 
praftiichften umd ficherften zu fein fcheint. Die Deftillate jeder einzelnen Blaſe 
fliegen aus der gelröpften Rohrmündung a (Fig. 101a.f.©,) in die Glasglode c, 
in welcher man den Gang ber Arbeit gut beobachten fanı. Man kann barin 
z. 3. ein Aräometer fpielen lafien, fann daraus beliebig oft Proben entnehmen, 
und ſieht ftets, wie ſchnell die Deftillation geht, wie die Producte ausſehen ꝛc. 
Die Glodte c ift oben mit einem leicht wegnehmbaren Blechdeckel, der einen 
Ausichmitt für das Rohr w Hat, verfchloflen. Unten ſteckt fie in dem Knie⸗ 
tohre d, welches die Flitfjigkeiten in den dicht verfchlofienen Kaſten e führt; fie 
läßt fich jedoch herausnehmen und zur Aufnahnte des legten Deftillates durch 


) Zeitſchr. |. angem. Chem. 1882, ©. 336. 
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einen Blechtrichter erſetzen. Aus dem Kaften e gehen fo viele Hähne ff ab, 
als man verjchiedene Fractionen auffammeln wil. Die Hähne find ſeinfache, 
50 mm weite Gashähne von Gußeiſen oder Rothguß; Meffing ift wegen des 
Ammoniahvaflers nicht anzurathen; fir Kreoſotsl und Anthracenöl nimmt man 
auch befier größere Hähne, biß zu 100mm Bohrung. Die Hähne ff (in 
plane Uehifhuun Fach) Anh Auch Tlanlchen mit han 

! 
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der ganzen Batterie pon Theerblaſen entlang läuft, ſo daß die Deſtillate aller 
Blaſen in dieſe Röhren gelangen, welche ſchließlich in beliebiger Entfernung 
in die Vorrathsbehalter, die eigentlichen Vorlagen, münden. Nur muß man 
dafür forgen, daß bie Röhren Ah genügenden Fall haben, und da die fpäter 
kommenden Deftillate in ihnen nicht zu fehr abgefühft werben, was eine Berr 
ftopfung durch Kryftallifation von Napktalin ꝛc. ſicher herbeiführen würd. 
Schon dadurch, daß die Röhren in der mit Bohlen bedectten Manergrube 
liegen, wird ihre Abkühlung vermieden; zur größeren Sicherheit laſſen aber 
mandje Yabrifen in diefen Röhren noch Dampfröhren laufen, natitrlid, nur fo 
weit fie zur Abführung der fpäteren Deftillate dienen. — Ein befonderer 
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Hahn am Boden des Sammeltaftens e geftattet, Broben aus demſelben zu 
ziehen, oder deſſen Inhalt nad; Belieben abzulafien. Man kann auch ſchon 
in dieſem Kaften eine Vorrichtung zur continwirlichen Abflihrung des Ummoniaf- 
waſſers anbringen, doch compficirt dieſes den Betrieb unnöthiger Weiſe, und es 
ift empfehlenswerther, diefe Trennung erft in den Vorlagen vorzunehmen. 

Eine ähnliche Vorrichtung findet fih bei Engler a. a. D. (Fig. 102). 
Tel und Wafler fließen ans dem Kühler bei a in den eifernen Cylinder A, 
im welchem bie Scheidung von Del und Wafler erfolgt. Das Wafler fließt 
durch d ab; die Gaſe entweichen durch c; das Del fließt durch d in die Laterne B, 
woſelbſt ſich immer eine Heine Menge Del anfammelt, welche durch die Glas-⸗ 
ſcheiben beobadhtet werben fann. Bon da erfolgt die Weiterleitung nach Bes 
lieben durch einen der Hähne 1 bis 5. Die ſchwerſten Dele gehen nicht durch 
die Laterne, fonbern durch einen befonderen Stugen mit Hahn d, direct in das 

Fig. 102. Rohr 5. (Dies kann man 
nur billigen, weil die Laterne 
fi, fonft verfchmieren wurde.) 

Die Borlagen oder 

Aufbewahrungsgefäßefür 

die verſchiedenen Fractionen 

konnen von beliebiger Geſtalt 

fein, kaſten⸗, chlinder⸗, dampf ⸗ 

teſſelfðẽrmig ꝛe. Sie find wohl 

ſtets aus Eiſenblech gemacht 

und muſſen ganz beſonders 

dicht genietet und verſtemmt 

ſein, weil ſonſt, namentlich 

wenn ſie auf dem Boden ſtehen 

oder gar in dieſen verſenkt 

find, große Verluſte durch Undichtheiten eintreten können, ehe man es merkt, 

wos noch dazu ben Boden und bisweilen benachbarte Brunnen und Wafferläufe 

verunzeinigt. Selbft vorgängiges Probiren mit Waſſer kann nur die gröberen 

Lede nachweifen, da bie Theeröfe viel leichter durch die Fugen jeber Art dringen, 

als Waſſer. Man verabfäume alfo nicht, neue Gefäße erſt einige Zeit zu 

beobadıten;; wenn fie im Boden verjenkt find, jo muß man einige Tage lang, 

nachdem fie in Gebrauch genommen find, einen freien Raum ringsherum Laffen, 

um etwaige Ledle aufzufinden und nachbeſſern zu können, ehe man wieder auf ⸗ 

fült Der Boden der Gefäße felbft follte aus einem Stüde beſtehen. Daß 
man Schu gegen Berroften treffen muß, ift ſelbſtredend. 

Zwedmäßig wählt man je nad) der Natur der Dele die Form der Gefäße 
zur Aufbewahrung. Leichte Dele, welche beim Stehen feine feften Beftanbtheile 
ausicheiden, wie Vorlauf, läßt man direct in bampfteffelartige Gefäße laufen, welche 
in einem feuerſicheren Keller untergebracht find; fur ſchwere Dele, wie Kreofotöl 
und Anthracenöl, ſchafft man befonbere, meiftens faftenförmige und oben offene 
Gefäße, in welchen fich ihre feften Beftandtheile, Naphtalin und Anthracen, 
audſcheiden, ehe die davon befreiten Dele in die größeren Borrathebehälter, 
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welche dann meiftens jo hoch angebrarht find, daß man ihren Inhalt direct in 
Ciſternenwagen ablafien kann, gehoben werben. Unter feinen Umſtänden 
empfiehlt fich das Berjenfen derartiger Gefäße in ben Boden; für Rejervoirs, 
welche zeitweife unter Drud ftehen, wie Diontejus, ift dies auch behördlich nicht 
einmal erlaubt, weil fie der Revifionspflicht unterliegen und jederzeit in allen 
Theilen zugänglich fein müſſen. 

Neuerdings zieht man ed an vielen Orten vor, die Borlagen ober doch bie 
größeren Aufberahrungsgefäße, in welche diefe ihren Inhalt entleeren, in Form 
(tegenber oder auch ftehender, dampfkeſſelartiger Eylinder zu bauen, um fie 
zugleich als Montejus zu beuugen. Statt die Flitffigfeiten aus ihnen durch 
gewöhnliche Pumpen aufzufangen, was bei Theerölen wegen der Ummöglichteit, 
Fette oder Kautſchukdichtungen anzuwenden, große Unannehmlichkeiten hat, 
werden fe jetzt faft überall durch Xuftdrud gepumpt, in der Art, daß eine 
Pumpe als Luftpumpe (Comprefior) fungirt, von welcher die comprimirte Luft 
nach allen Borlagen hin abgeleitet werden kann. Die comprimirte Luft drüdt 
dann auf die Oberfläche der Flüffigkeit und zwingt diefe, durch ein vom Boden 
der Borlage abgehendes Steigrohr mit Hähnen nad) beliebigen anderen Orten 
aufzufteigen. Die fi) bewegenden Majchinentheile kommen alfo gar nicht in 
Berührung mit den Delen. 


Behandlung der Safe. 


Es ift ſchon vorhin von den permanenten Gaſen die Rede gewefen, welche 
fic) während der Deftillation entwideln. Diefelben find zum Theil bremmbar, 
doch lohnt ihre Verwerthung in diefer Beziehung wohl nie, zumal da man eine 
nicht unbedeutende Feuersgefahr dabei laufen würde. Sie reißen aber auf 
mechaniſchem Wege trog aller Abkühlung wenigſtens im Anfange der Deftille- 
tion ein wenig von den leichter flüchtigen Theerölen mit, welche man wohl nodı 
gern gewinnen möchte. Außerdem enthalten fie Schwefelwafjerftoff, Schwefel- 
fohlenftoff (vielleicht Kohlenoryfulfid) und andere unangenehm riechende Gafe, 
und fünnen daher wohl in manchen Fällen zu Klagen von Seiten der Nachbarn 
Anlaß geben. Ausführliche Beobadjtungen über diefen Gegenftand find im 
Alkali Rep. 1897, ©. 35 publicirtt. So lange im Deftillat nod) Waller vor: 
handen ift, entweicht wenig Schwefelwaflerftoff, der Gerud) nach Schwefel⸗ 
fohlenftoff Herrfcht vor neben dem des Ammoniaks. Nach dem Verſchwinden 
des Waflers vermehrt ſich der Geruch nad) Schwefelwaflerftoff und bleibt ziem⸗ 
(ic conftant bis zum Schluffe der Anthracenölperiode. Nach der genannten 
Duelle befigen biefe permanenten Gafe eine große Heizkraft. Gegen das Ende 
der Deftillation entweichen äußerft ftechend riechende Dämpfe, welche ſich nicht 
volftändig condenfiren’ lafien. Aus diefen Gründen wird e8 in manchen Fällen 
angezeigt fein, diefe Gaſe nod) einem Reinigungsproceſſe zu unterwerfen. Eine 
Einrichtung hierfür ift in Fig. 103 umd 104 dargeftellt. 

Die Gasabführungsröhren ſämmtlicher Kühlſchlangen ſammeln ſich in 
einem Hauptrohre, welches ſchließlich bei = abfällt und in den eiſernen Kaſten br 
eintritt. Diefer ift durch eine, nicht bis auf den Boden reichende Scheibe 
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wand d in zwei Theile geteilt. Die Abtheilung d ift leer und enthält mur am 
Boden Wafler, welches durch das Ueberlaufrohr e ſtets fo Hoch, wie bie umtere 
Kante der Scheidewand d, erhalten wird. c ift mit Koks oder einem anberen, 
eine große Oberfläche darbietenden Materiale gefüllt, welches durch das durd- 
bohrte Nöhrenkreuz f fortwährend mit Waffer befprengt gehalten wird. Tie 
Abtheilung dient alfo als Scrubber; die Gafe werden durch das Waſſer gr 
wafchen, und es werben zugleich in Folge der Berlangfamung des Stromet, 
der großen Reibung an den Kols und der fpülenden Wirkung des Waſſers 
die mitgeriffenen Oeltheilchen condenfirt. Damit das Gas recht gut im viele 
einzelne Strahlen zertheilt eintritt, ift e8 zwedmäßig, die Unterfante der Scheide 
wand d außzuzaden, wie es Fig. 104 zeigt. In der Mehrzahl der Fälle wird 
man das Gas durch ein auf die Abtheilung c aufgejegtes Rohr ins freie oder 
in einen Scornftein entweichen laffen fönnen; man muß e8 dann nur fo ein 
richten, daß das Waſſer Big. 104. 
am Boden die Unterfante 

von d nicht vollftändig ab- 

ſchließt, fo daß das Gas 

frei durchpaſſiren Tann. 

Wo es aber fehr darauf 

ankommt, den Publicum 

zu zeigen, daß man alles 

Mögliche zur Vermeidung 

von Beläftigung gethan 

hat, fügt man nod) einen 

weiteren Reinigungsappas 

rat an, etwa einen Eifen- 

orgbreiniger ik, aus dem das Gas bei in einen Kaminzug entweicht. Tat 
Gefäß 5% ift dann genau wie die Öasreiniger der Gasanftalten, aber in kleinen 
Maßftabe, eingerichtet. Der Gasftrom geht in der Abtheilung i aufwärts, in 
x abwärts. Wil man das Wafchen in c nod) kräftiger machen, fo läßt man 
das Gas geradezu durch da8 Waſſer Hindurchftrömen, indem man es mit dem 
Injector g ausfaugt und durch A nad) ö treibt. Im Gefäße be werben bie 
flüffigen Kohlenwafjerftoffe fo gut wie vollftändig zuridgehalten; der Schwefel: 
waſſerſtoff ꝛc. bleibt in dem Eifenorydreiniger dk und ber Iete Reft der rie 
enden Gafe wird in der Heißen Feuergasleitung unſchädlich gemacht, wohin 
er durch 2 gelangt. Eine andere Einrichtung zur Vermeidung aller Beläftigung, 
durch Anwendung eines Vacuums nad Boulton’s Conftruction, wird unten 
befchrieben werden. 

Nach dem Altali Report 1893, S. 20 werben bie Gafe zwedmäßig durch 
einen Injector oder Ventilator am Ende der Schlange abgefaugt und durch einen 
Waſſerverſchluß einer Fenerung zugeführt. Es ift nicht rathſam, dieſen Wafler- 
verſchluß fortzulafien, da nach der gleichen Duelle Nr. 33, ©. 63 in Folge 
Verſagens des Injector eine Explofion vorkam. Näthlicher dlrfte es fein, 
diefe Gafe in eine ausgemauerte Grube zu blajen, welche mit einem Rofte 
überdedt ift, auf dem fi) cin Haufen Eifenoryd befindet. Das Ganze kann 
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unter einem offenen Echuppen untergebracht werden und bietet den Vortheil, 
daß fi das Eifenoryb jederzeit leicht umſchaufeln läßt. Eine derartige Ein- 
richtung findet fich in der That in einer uns befannten Yabrit. 

Nah unferen Erfahrungen ift fir deutſche Fabriken die Frage nach ber 
Beſeitigung diefer Cafe nur von ehr untergeordneter Bedeutung und fällt 
vollends bei dem hente wohl in jeder größeren ‘Deftillation üblichen Vacuum⸗ 
betriebe gänzlich fort. 


Betrieb der Theerblajen. 


Man beginnt das Beſchicken der Blaſen mit friſchem Theer, wenn fie von 
der legten Operation noch ganz warın find, aber nicht mehr durch den falten 
Theer leiden können, aljo einige Stunden nad) dem Ablaufen des Pech von 
der vorhergehenden Deftillation. Den Theer pumpt man entweder direct ein, 
oder läßt ihn von einem höher ftehenden Reſervoir, das ſchon vorher gefüllt ift, 
einlaufen. In beiden Fällen wird, um nicht zu viel Seit hierbei zu verlieren, 
das Speiferohr ziemlich weit (etwa 15cm) genommen. Die Luft entweicht 
dabei durch die Schlange, oder auch durch einen Lufthahn, wozu auch der Ueber⸗ 
laufhahn s, Fig. 88 (5.317), dienen kann. Letzterer geftattet es zugleich, fich 
einer weiteren Controle über die Füllung der Blafe zu entheben. Wo er nicht 
vorhanden ift, muß man fich durch einen Schwimmer, oder durch; öfteres Ein- 
führen eines Eifenftabes in ein, fpäter mit einem Schraubenpflod zu ver- 
ſchließendes Loch im Dedel der Blafe von dem Stande des Theerniveaus in 
der Blafe Überzeugen. Man darf die Blajen bi8 zur vollen Höhe des cylinder- 
fürmigen Theile, da wo er in den bdomfürmigen ‘Dedel übergeht, füllen. 
Batfon Smith giebt an, daß man bis 221/, bis 30cm unterhalb des 
Mannloches, bei dünnen Theeren bis 45 cm darunter, auffüllen fünne. Dies 
it indefien doc) nur ein fehr unzuverläffiger Anhaltspunkt, weil dad Manns 
loch der Blafen an fehr verfchiedenen Stellen angebradjt fein kann. In der 
Regel ift der Meberlauffahn, bis zu welchem man die Blafen füllen kann, fo 
angebracht, daß zwifchen biefem und dem Helmrohranjag ein Steigraum von 
ca. 60 bis 70cm bleibt, bei Blaſen mit halbkugelförmiger Haube fogar 1m 
und darüber. 

Rad beendeter Füllung ſchließt man Mannloch und Weberlaufhahn der 
Dlafe und beginnt zu feuern. Man kann übrigens das Feuer ſchon anzlinden, 
jobald die Blafe zur Hälfte mit Theer gefüllt ift, jo daß diefer über das Niveau 
der Feuerzüge hinausgeht; obwohl dann nod) der Lufthahn offen ift, risfirt man 
feinen Berfuft, weil die Erwärmung der großen Menge Theer eine bedeutende 
Zeit in Anfprucd nimmt umd das neu Aulaufende eine fortwährende Ab- 
fühlung bewirkt. Hierbei muß man darauf achten, daß die Kühlſchlange nicht 
verftopft ift, was in der Art eintreten kann, daß bei der leßten Operation 
die Deftillation noch langſam fortbauerte, während das Waffer um die Schlange 
ſich abkühlte, jo daß fi „grüne Schmiere“ in der Schlange anſammelte. 
Meiftens kann man diefe durch Ausblafen der Schlange mit Dampf ent- 
fernen. Cine große Theerdeftillation prüft, die Kühlfchlangen vor jeder 
Deſtillation dadurch, daß fie and einem, am Kühlrohr angebrachten Waflers 
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leitungshahn etwas Waſſer in die Schlangen fließen läßt und läßt die Dlajen 
erft dann anheizen, wenn diefes anı Auslaufe des Kühlers zu Tage geloumen 
ift und auch das Sicherheitventil durch Heben des Kegels fich als gut functio⸗ 
nirenb erwiefen hat. Sobald die Füllung beendet ift und die erwähnten Deffnungen 
gefchlofien find, beginnt man kräftig zu feuern, umd fest diefes fort, bis die 
Deftillation auf dem Punkte fteht, anzufangen. Dies dauert verfchiedene Zeit, je 
nad) der Größe der Blafe und der Jahreszeit; bei Heinen Blaſen (von 5 t Inhalt) 
vergehen etwa zwei Stunden, bei größeren (von 22 bis 25 t Inhalt) im Sommer 
fünf, im Winter ſechs Stunden bis zum Anfange der Deitillation. Schon 
vorher, etwa eine bis zwei Stunden nad) Anfang des Feuerns, fängt der Theer 
an zu fteigen und zu ſchtiumen, und man kann jegt den größten ‘Theil dee 
Ammoniakwaſſers durch den Ueberlaufhahn ablaſſen. Jetzt muß man aber mit 
dem Fenern ſchon vorfichtiger fein, damit fein Ueberſteigen eintritt, was font 
leicht mit exrplofionsartiger Heftigkeit gejchehen würde. Im diefer Zeit bis 
zum Beginne der Deftillation muß der Feuermann ftets auf dem Plage ſein 
und die Vorlagen Überwachen. Sowie die erften Tropfen erſcheinen, muß er 
jedenfalls die Feuerthür öffnen und die Gluth mäßigen, denn jegt ift die Gefahr 
des Ueberfteigensd am größten. Bei richtiger Bedienung der Blaſe follte dies 
nie eintreten; kommt es aber doch vor, fo Hilft das Oeffnen der Feuerthür, 
Schließen des Schiebers ꝛc. gar nichts, weil die in der großen Mafle de? 
Theers, dem Eifen und Mauerwerk aufgefpeicherte Wärmemenge zu groß itt: 
felbft völliges Ausziehen des Feuers, was doch nur angeht, wenn die Blaſe 
völlig tfolirt ift, wirft nicht augenblicklich. Dagegen kann man fid) dadurch 
helfen, daß man den Dedel der Blafe mit kaltem Waſſer begießt, welches ja 
gewöhnlich aus dem Kühlbottich nahe zur Hand iſt. Diejes Mittel ift aud 
anzuwenden, wenn man wegen irgend eined Vorfalles die Deftillation fo ſchnell 
als möglic, unterbrechen will; bei fchmiebeeifernen Blafen kann e8 diejen nichts 
ſchaden. 

Folgende Zeichen geſtatten es, den bevorſtehenden Beginn der Deſtillation 
ſchon einige Zeit vorher zu erkennen. Am Ausgange des Kühlrohrs erſcheinen 
Dämpfe, häufig ſtoßweiſe, und einzelne Tropfen condenſiren ſich allmälig 
daraus. Der Helm wird warm, dann auch das Kühlrohr, da, wo es noch 
nicht in das Kühlwaſſer eintaucht. Schon jetzt muß man das Feuer mäßigen, 
denn die Deſtillation wird faſt unmittelbar anfangen. Noch mehr iſt dies 
geboten, ſobald ein continuirlicher Strahl zu rinnen anfängt; jetzt wird man 
jedenfalls die Feuerthür aufmachen oder noch beſſer den Schieber ſchließen. 
Wenn die Hige in diefem Stadium irgendwie zu hoch fteigt, fo erfolgt das 
Sieden unter heftigem Stoßen und Schäumen, und fchlimmftenfalls ſchwillt 
die Maſſe auf einmal enorm an und fteigt Über. Die Neigung des Theers 
zum ftoßweifen Kochen wird nur zum Theil durch feinen Gehalt an Wafler 
verurfadht; nad) Beobachtungen von H. Köhler!) ift die Urfache des Ueber—⸗ 
fteigen® der Theerblaſen in den meiften Fällen, falls nicht grobe Nachläfiigfeit 
zu Grunde liegt, im übermäßigen Gehalt des Theers an freiem Kohlenſtoff 


1) Dingl. Polyt. Journ. 270, 233; Zeitichr. f. angew. Chem. 1888, ©. 677. 
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zu ſuchen. Die ſich beim Erhitzen entwidelnden Gas- und Dampfbläschen 
adhäricen an ben feinen Kohlepartikelchen und fünnen nicht fofort entweichen, 
Dadurch ſchwillt das Bolumen des Theers plöglich übermäßig an und findet 
in der Blaſe nicht mehr Raum. Theere mit einem Koblenftoffgehalt von 
20 bis 28 Proc. zeigen ftarfe Neigung zum Ueberfteigen, während bie Deftilla- 
tion von Theeren mit nur 12 bis 15 Proc, aud) wenn diefelben ſtark waſſer⸗ 
haftig find, meiftens ganz normal verläuft. Uebrigens ſcheint aus neueren 
Beobachtungen deilelben Hervorzugehen, daß hierbei auch der Gehalt des Theers 
an gelöften Gaſen eine große Rolle fpielt, wenigſtens wurde deren Auftreten 
beim Weberfteigen der Blaſen in befonders großer Menge bemerkt. 

Es fehlt nicht an Vorſchlägen zur Verhiitung diefer läftigen Erfcheinung. 
E. Luhmann!) bringt im Inneren der Theerblafe zwiſchen der Oberfläche 
des Theers und der unteren Definung des Helms ein linfenförmiges, ſchmiede - 
eifernes Gefäß (f. Fig. 105) an, das auf feiner Oberfläche mit einem Waſſer⸗ 
tejervoie in Verbindung fteht und auf der Fig. 108. 
unteren Seite ein aus der Blaſe ins Freie 
führendes Ausflußrohr befigt. Sobald der 
Arbeiter die Erſcheinungen des Weberfteigens 
beobachtet, öffnet er den Zufluß des Waſſers 
zu diejem Gefäße, welches ſich raſch mit kaltem 
Waſſer anfüllt und eine ſchnelle Abkühlung " 

im oberen Theile der Blafe bewirkt. Die das 

durch condenfirten Dämpfe fallen als Regen 

auf die Oberfläche des fiedenden Theers und befeitigen dadurch die Schaum 
bildung. Sobald der Zulauf des Waflers zu diefem Linfenförmigen Gefüge 
unterbrodyen ift, entleert fich dafielbe jehr xajch wieder. Um ein gänzliches 
Anfülen mit Wafler zu ermöglichen, ift das Zulaufrohr in größerer Die 
menfion wie das Ablaufrohr angeordnet. Auf eine ähnliche Einrichtung hat 
5. Schröder?) noch 1893 ein Deutjches Reichspatent erhalten, das mithin 
werthlos if. Vermutlich wiirde auch die Anordnung einer Brauſe unter der 
Mündung des Helms die gleichen Dienfte leiften, wie ja bekanntlich ber 
Schaum kochender Flüffigkeiten beim Befprengen mit Wafler fällt. H.Kropff?) 
(DO. RP. Nr. 55933) verhindert die Schaumbildung, ſowie das Ueberlaufen 
der Maiſche oder Würze beim Kochen dadurch, daß er auf berem Oberfläche 
lalte Luft bläft, was auch beim Schäumen des Theers feine Wirkung nicht 
veriehlen durfte. 

Während der erften Deftillationsperiode entiwideln fid) permanente Gafe, 
Waſſer (Ammoniakfalze enthaltend) und die leichteft flüchtigen Dele des Theeres, 
welche aber ſtets mehr oder weniger auch von den ſchwerer flüchtigen Beſtand⸗ 
teilen mit fortnehmen, theild in Folge der Dampfipannung, welde die legteren 
ſchon befigen, theils auf mechaniſchem Wege. Man muß während diefer eriten 


*) Die Fabritation der Dagpappe und der Anftrismafie sc. Wien, Peſt und 
Leipyig, 1888. — *) D, RB. Rr. 76366 vom 10. December 1893, — °) Zeitjer. 
1. ange, Ghem. 1891, ©. 310. 
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Periode in den Kühlbottich reichlich Waſſer Laufen Laffen, nicht nur, weil man & 
jegt mit den leichteft flüchtigen Theerölen zu thun hat, fondern auch nanzentlich, 
weil die Condenjatton des Waflerdampfes und Ammonials viel Wärme frei 
macht. Jedoch genügt ein Waflerrohr von 25 mm Durchmeſſer bei 5 m 
Drudhöhe für den Kühlbottich einer Blafe von ca. 20 t Inhalt. 


Borlauf. 


Man fängt als erfte Fraction faft überall dasjenige auf, was zugleich 
mit Wafler übergeht, und die erſte Vorlage enthält alfo zugleih Ammo⸗ 
niakwaſſer und Theeröle. Die legteren bezeichnet man mit verſchiedenen Namen: 
deutſch als Vorlauf, Eſſenz, leichte Naphta zc., Franzöfiic) al® essences legäres, 
englisch als first runnings, first ligbt oils, orude naphta. Das Waller 
macht, je nad) feiner vorgängigen Entfernung, mehr ober weniger von dem 
Bolum des Deftillates aus; man überzeugt ſich von diefem Verhältnifle, indem 
man eine Probe des aus dem Kühlvohr Kinnenden in einem Glascylinder 
auffängt, in dem ſich Naphta und Waſſer augenblicklich von einander abfon- 
dern, die Naphta oben, da8 Waſſer unten. Natürlich kommt anfangs das 
meifte Waffer mit wenig Del, fpäter weniger Waller mit mehr Del, und oft 
gelingt e8, den Punkt, wo das Wafler aufhört mitzukommen, ziemlich, fchart 
als Endpunkt der erften Periode feitzuhalten, um die Vorlage dann zu wechjeln. 
Noch ficherer ift e8, wenn man darauf wartet, bis die Deftillation nachläßt. 
Man nennt dies in England „the break*. Setzt fommt manchmal ein oder 
zwei Stunden faft gar nichts Hinliber, als ein wenig Waller, und von dem 
eigenthümlichen Geräufche, welches durch das Poltern oder Prafjeln des Waſſer⸗ 
dampfes in der Blafe erzeugt wird, nennt man diefe Periode in England „the 
rattles“. Wahrjcheinlich kommt diefes Nachlaſſen in der Deftillation daher, 
daß die Waflerdänpfe eine bedeutende Menge von Delen, deren Siedepunkt 
weiter über dem des Waſſers Liegt, mit fortführen, und daher, wenn das 
Waſſer aufhört, zu deftilliven, zunächt die Temperatur höher fteigen muß. Die 
Urfache des Praſſelns ift das Zurlidfallen von Waffer in die Blnfe, welches 
verdampft war und fich noch innerhalb der Blaſe condenfirt Hatte. Wenn 
diefed mit dem, jegt weit über 100° erhisten Theer zuſammenkommt, fo ver- 
dampft es plöglich in beinahe erplofiver Art, was das Praſſeln hervorbringt. 
Etwas Aehnliches bemerkt man oft, wenn man im Laboratorium wafjerhaltige 
Naphta deſtillirt. Wenn die Temperatur hoch genug geftiegen ift, Hört dat 
Praffeln auf und das Deftillat fommt jegt in didem, ruhigem Strahle hinüber, 
wo man dann faft immer die Vorlage wechſelt, und das neue Deftillat ald 
„Leichtöl“ (second light oil, huiles legères) auffängt. 

Das Aufhören des Mitkommens von Wafler ift für fich allein kein fichere® 
Zeichen für das Wechfeln der Vorlage, denn manchmal kommt ein wenig Waller 
nicht nur während der ganzen folgenden Deftillationsperiobe, fondern fogar noch 
mit dem Schweröle (von dem Hydratwafler des Phenols). Man adjtet dafer 
auch auf den Geruch, das fpecififche Gewicht und die Menge bes Deftillates, 
fowie auch, wenn ein ſolches vorhanden ift, auf das Thermometer in der Blaſe. 





Borlauf. 341 


Ter Geruch, welcher fid) natürlich nicht gut definiven läßt, zeigt dem Arbeiter 
in der Kegel ganz deutlich, wenn er von dem Vorlauf zum Leichtöl übergehen 
muß; der erftere riecht viel durchdringender als das letztere, und der Ueber⸗ 
gang zwifchen beiden ift in dieſer Beziehung ein ziemlich plöglicher. Das 
ſpecifiſche Gewicht nimmt langſam zu, doc hat das Aräometer beim Stein- 
fohlentheer nicht entfernt diefelbe Bedeutung, wie bei den anderen Theerarten. 

Wenn man nad den Angaben des Thermometers in der Theerblaſe 
(5. 323) arbeitet, jo macht man z. 2. rolgenbe Fractionen, welche hier gleid) 
ſämmtlich angeführt werden follen: 

1. Vorlauf bis 105 oder 110°, 

2. Leichtöl bis 210°, 

3. Sarbolöl (fir Phenol und Naphtalin) bis 240°, 
4. Schweres Del (aud) Kreofotöl genannt) bi8 270°, 
5. Anthracenöl über 270°. 

An anderen Orten mag man wohl etwas abweichend fractioniren, was 
zum Theil auch mit der Stellung des Thermometers in der Blafe zufammen- 
hängt. So macht man z. B. in einer anderen (deutichen) Fabrik folgende 
Fractionen: 

1. Leichtes Del mit Ammoniak bis 165 ober 170°, 

2. Mittelöl (für Carbolfänre und Naphtalin) big 230°, 
3. Schweröl bi8 270°, 

4. Anthracenöl. 

Nah Girard und de Laire!) macht man folgende Fractionen: 

1. Huiles legöres, von 80 bis 140°, fpecif. Gew. 0,780 bis 0,850, 

2. Huiles moyennes, von 150 bis 210°, fpecif. Gew. 0,830 bi8 
0,890, 

3. Huiles lourdes, von 220 bi8 350° und barüber, fpecif. Gem. 
0,920 bis 0,930. 

(Die ſpecifiſchen Gewichte find entfchieden unrichtig und bezeugen wiederum 
eine unerflärlic) oberflächliche Verwechſelung mit Paraffinölen.) 

Zur Controle einer Reihe ftehender Blafen von 300 bis 500 Eentner 
Füllung hat der eine von uns (H. K., nicht publicirt) eine Blafe von 300 Etr. 
Inhalt unter Zuhilfenahme des Thermometers deftillirt. Sämmtliche Blafen 
wurden auf ntittelhartes Pech getrieben und mit Ausnahme der hier beobad)> 
teten im Vacuum abdeftillirt. Die Tabelle auf folgender Seite giebt die Rejul- 
tate diefer Beobachtungen. 

Zur Erläuterung fügen wir noch bei, daß mit Entnahme der Proben 
erft begonnen mwurbe, nachdem die Blafe in regelrechtem Betriebe war, und 
zwar gefchah die Entnahme derart, daß zur Erzielung eines zuverläfligen 
Reſultates zu jeder Probe der Theil für fic aufgefangen wurde, welcher inner» 
halb 10 Minuten überging. Site wurden, jede für fich, gut gemifcht und ein 
afiguoter Theil zur Unterfuchung genommen. Die fpecifiichen Gewichte be> 
ziehen fich, fo Lange die Dele ohne Ausjcheidung blieben, auf eine Temperatur 


1) loco eit. 
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| Xemperatur Anumonlatwa fer Del 


Zeit der Probeeninahme im Selm I — Deitillationss Geſammtmengen 
eit der Probeen Vol.⸗Proc. Vol.⸗Proc. periode der Deſtillate 
der Blafe der Brobe Spec. Gew. der Probe Epec. Gew. 
8 Uhr Vormittag... .. . 0, 40 1,0800 60 0,8750 Vorlauf 
10 ren 2 67 1,02 43 0,89 
2 ; Mitte 2 oo... 950 60 0,9900 40 0,8920 , 
2 „ NRadmiltags ..... 90° 63 0,9950 37 0,8930 n 
4 „ u en 97° 65 0,9960 35 0,8970 n 
6 „ Abende . 2.2222. 97° 70 0,99% 30 0,9010 n 
nn 98° 80 1,0000 20 0,9020 , 
On 989 75 1,0000 25 0,9050 n 880 kg Waller 
ı Pe 7. 66; 98,50 70 1,0000 80 0,9050 , 400 kg Del 
2° „ Morgan... 2.2... 98° 70 1,0000 30 0,9100 n ipecif. Gew. 0,9250 
4 nen 98 65 1,0000 35 0,9170 
BE gge 60 1,0020 40 0,9220 , 
8 „ Bormitta. ..... 98° 50 1,0050 50 0,9230 n 
10 ern. 98° 30 1,0500 7 ‚95 
10'/,, nn 167° 6 1,0950 94 0,9600 Reichtöl 
bei + 16° 
1 „ n . ..... 2200 — — 100 0,9800 n 250 kg Del 
11%, , n en. | 2990 — — 100 1,0000 n ipecif. Gew. 0,9950 
12 „ Mita . 2. 2 2 2 230° — — 100 1,0100 Carbolöl 
12%» Nahmittag . 2... | 33 — — 8 oo n 520 kg Oel 
A , 26820 — — 100 1,0250 n ipecif. Gew. 1,0150 
2 „ n en 265° — — 100 1,0290 Kreojotöl 
2W/n „7 . 0, 0 2 0.0. ae — — 100 000 n 
8 en 265° — — 100 1,0 
—7— ... ..2600 — _ 100 1,0490 r 1800 kg Del 
4 „ n en | 278° — — 100 1,0570 n Ipecif. Gew. 1,045 
4 ı n en 230° — — 100 1,0650 Anthracenöl 
0 — — 100 1,0860 
BU n ü I | age 100 1.0950 ” 
EM 222222. | 290 — — 100 1.0990 , 1450 kg Del 
6, iR. 285° — — 100 1,0995 n ſpecif. Gem. 1,095 


bei + 15—800 
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von 15°, von Carbolöl ab auf eine ſolche von 30°. Die Deftillation wurde 
abjichtlich nicht forcirt, um einen gleichmäßigeren Verlauf detjelben herbei» 
zuführen. 

Bei Theeren von bekannter Befchaffenheit gehören zu den wichtigften 
Kennzeichen für das Wechfeln der Borlagen bie Zeit ber Deftillation und die 
Menge des Deftillates. Erſtere wechfelt felbfiverftändlich fehr nad) der Größe 
und zum Theil auch nach der Geftalt, der Einmauerung ꝛc. der Blaſe. Hier⸗ 
über werden einige Angaben am Schluffe dieſes Capitels erfolgen, ebenjo iiber 
die Menge. des Deftillates. Hier fei nur noch einmal darauf Hingewiefen, 
dag man nach letzterer nur dann gehen kann, wenn jede Blaſe ihre eigenen 
Vorlagen befit, was bei einer größeren Anzahl derſelben ſehr complicirt wird. 
Heute hat man im größeren Theerbeftillationen die Einridhtung wohl ganz 
allgemein fo getroffen, daß jebe Blaſe zwei Recipienten von je 1 bis 2 ebm 
Inhalt befigt, welche an verjchiedenen Stellen mit Schangläjern verjehen find, 
um den Stand der Flüſſigkeit darin feftftellen zu fünnen. Mit dem Auslauf 
des Kühlers ift eine gußeiferne Vaſe combinirt, bie in einem Dreiweghahn 
endigt, welcher geftattet, je nad) feiner Stellung ba8 Deftillat bald in den 
einen, bald in den anderen Kecipienten laufen zu lafien. Bon diejen Reci- 
pienten aus werben dann die einzelnen Deftillate, die man mit Hülfe der be- 
ihriebenen Vorrichtung fractionirt auffangen kann, durch befondere Rohr⸗ 
feitungen, Montejus, Pumpen zc. den für fie beftimmten Sammelgefäßen 
zugeführt. Dieſe Einrichtung ift keineswegs complicirt und geftattet ein 
genaues Meſſen der einzelnen Deftillate nach ihrem Volum, das man in 
bekannter Weife auf das abfolnte Gewicht derjelben umrechnen farm. Ent⸗ 
ſchieden zu verwerfen ift dagegen das Anffangen der Deftillate verfchiedener 
Blaſen im einer und derfelben Vorlage, weil dadurch die Controle der ein⸗ 
zelnen Blaſen weſentlich erfchwert wird. Wir werden die beiprocdhene Eins 
rihtung fpäter, bei der Behandlung der Deftillation im Vacuum, genauer 
kennen lernen. 

Es ſei ſchon hier bemerkt, daß man öfters verfucht hat, gleich bei der erften 
Deſtillation des Theers die Producte in eine größere Anzahl von Fractionen 
zu fpalten. Alle diefe Verſuche find mißlungen, und dabei wird es wohl aud) 
bleiben. Man befommt unter feinen Umftänden babei irgendwie reinere Pro- 
ducte und erſpart feine einzige der fpäteren Nectificationen, hat aljo die ganze 
Mühe umfonft. Dies liegt in der Natur der fractionirten Deſtilla— 
ton, welche erft in neuerer Zeit durd) eine Reihe von Arbeiten!) aufgeflärt 
worden ift. Die verjchiedenen Beftanbtheile einer Miſchung bdeftilliven nämlich 
nicht einfach nad) der Ordnung ihrer Siedepunkte, nicht einmal mit Berlid- 
fchtigung der Dampftenfion ber noch nicht am Siebepunft angelangten Körper, 
jondern man muß auch noc die Tampfdichte in Betracht ziehen. Man findet 
nad) Doffios und Wanklyn die Duantität jedes einzelnen Beftandtheiles, 


) Dofjios, Yahresber. f. Chem. 1867, S. 92; Wanklyn (Philosophical 
Magazine (4) 45, 129); Gla Sham (ibid. p. 273); Naumann (f. u); Thorpe 
(Journ. Chem. Soc. 1679, 35, 544); F. D. Brown (ibid. p. 547; 1881, 39, 
304); Konovalow, Ber. d. deutſch. chem. Gef. 1881, S. 2224 u. 3678 u. a. m, 
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welcher bei einer gewiſſen Temperatur überbeftillirt, wenn man feine Dampf 
ſpannung beirt Siedepuntte der Mifchung mit feiner Dampfdichte (oder, was 
daſſelbe ift, feinem Moleculargewichte) multiplicirt. So fledet 3. B. Holzgeiſt 
(CH,O, Moleculargewiht — 32) bei 60°, Jodmethyl (CH,J, Molecular 
gewicht — 142) bei 72°; aber aus einer Miſchung von beiden deſtillirt medt 
von dem letzteren. Ein Gemiſch von 91 Thin. Schwefellohlenftoff (Steve: 
punfe 479) und 9 Thln. Alkohol (Siedep. 78°) fiedet conftant bei.43 bis 44 
und behält bei der Deftillation feine Aufammenfegung. Die Ylüfjigfeit, weiche 
die höchſte Dampfipannung hat, beftillirt daher nicht notwendiger Weiſe am 
{chnellften, denn was ihren Begleitern an Spannung fehlt, das können fie durch 
ihre größere Dampfdichte erjegen. Wenn man die Tenfion mit t, die Dampf 
dichte mit d bezeichnet, ſo iſt fir verfchiebene Flüffigkeiten & —= ktd, wobei k 
eine für jeden einzelnen Fall durch Berjuche zu ermittelnde Conſtante bedeuten. 
Wenn bie Dampfdichten und Tenfionen einander umgekehrt proportional und 
die Werthe von % gleich find, fo werben die Producte Knt„d„ alle gleich fein, 
d. h. die Mifchung wird während der ganzen Deftillation unverändert bleiben. 
Homologe Reihen, deren einzelne Glieder alfo um CH, verſchieden find, find 
- aus diefem Grunde durch Fractioniren ſchwer zu trenmen; denn während bie 
Dampfipannung mit jedem CH, finft, fteigt die Dampfdichte. Dies erklärt 
auch, warum fo viele Körper in einem Strome von Waflerdampf viel ſchneller 
beftilliven, weil diejer zu den leichteften Körpern gehört, während die Dämpfe 
geroöhnlich fchwer find. Bei vermindertem Drude wird, wie man früher 
annahm, der Unterfchied zwifchen den Dampftenfionen verjchiedener Yläffig 
fetten vergrößert, während die Dampfdichten gleich bleiben !); daher follten fie 
fich leichter von einander trennen laflen, woher der günftige Erfolg der Er⸗ 
hauftoren bei der Gasfabrifation, wie auch bei der Theerdeftillation (f. fpäter) 
zu erflären wäre. Nach neueren Unterfuchungen tritt jedoch dieſe leichtere 
Trennung nicht ein, indem aud) bei vermindertem Drude die Siedepunfts- 
intervalle ziemlich) biefelben bleiben. 

Ein Gemiſch zweier nicht miſchbarer Fluſſigkeiten zeigt bei der 
Deſtillation einen Siedepunkt, der niedriger iſt, als jener der flüchtigeren Sub⸗ 
ſtanz. Ein Gemenge von Schwefelkohlenſtoff (Siedep. 47°) und Waſſer ſiedet 
bei 43° x. Naumann?) hat dieſe Beobachtung verallgemeinert und gefunden, 
daß der conftante Siedepunkt des Gemifches ſtets niedriger liegt, als ber des 
flüchtigen Beftandtheiles; auch ift da8 Mengenverhältnig ein conftantes, näm⸗ 
lich ebenfalls gleich dem Verhältniß der Dampffpannungen beider Beftandtheike, 
gemeſſen bei dev Siedetemperatur, multiplicirt mit deren Moleculargewidten. 
Auch diefes Verhalten ift von Wichtigkeit fitr- die Theerdeſtillation, weil bei 
derfelben Wafler und nicht damit mifchhare Dele zufammen in Betracht kommen. 
Obwohl 3. B. bei 98% die Spannung des Naphtalindampfes nur 20 mm, die 
des Waſſers 712 mm ift, fo gehen doc) bei diefer Temperatur 49,4g Waſſer 
mit 8,9 g Naphtalin über. | 


4) Winkelmann, Pogg. Ann., N. F. 1, 430. — Bu Ber. d. deutſch. dem. 
Geſ. 1877, ©. 1421, 1819, 2014 u. 2099. 
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Raum ift es nöthig zu fagen, daß überhaupt die Grenze zwifchen ben 
einzelnen Fractionen keine ganz fcharfe ift und daß man in verſchiedenen 
Fabriken auch verfchieden verführt. Hier wird die Vorlage etwas früher 
gewechielt al8 da; das geht ſchon recht deutlich aus den vorhin gemachten 
TZemperaturangaben hervor. Ja an manchen Orten macht man gar feinen 
Unterjchieb zwifchen Borlauf und Leichtöl und fängt alles als Rohnaphta auf, 
bis das fpecififche Gewicht 1,0 erreicht ift. Hiernach muß fich eben die weitere 
Verarbeitung der Dele richten. Jedenfalls findet man in der erften Borlage 
Bafjer und Borlauf (refp. LXeichtöl) zufanımen, legteren auf erſterem 
ſchwimmend. Das Wafler ift ſtark ammoniafhaltig, ftinmt in jeder Beziehung 
mit dem Ammoniakwaſſer der Gasfabriken überein nnd wirb wie biefes weiter 
verarbeitet; hiervon handelt ber zweite Band dieſes Wertes. Beide Flüſſig⸗ 
feiten trennen fich fofort ſcharf von einander; das Wafler wird entweder 
von unten abgepumpt, ober durch ein vom Boden der Vorlage ausgehendes 
und wieder nad) oben fteigendes Rohr continuirlich nach einer daneben ftehenden 
Borlage abgeleitet, oder derjelbe Zweck durd) eine nicht bis auf den Boden 
der Vorlage gehende Scheidewand erreicht zc. 


Leichtöl. 


Die zweite Fraction (wenn man überhaupt das vor dent Carbolsl 
Kommende in zwei Fractionen trennt) fängt da an, wo die Deftillation nad) 
einiger Unterbrechung wiederum, und zwar jest ganz glatt, ohne Gefahr des 
Ueberfteigens, und in vollem Strahle vor ſich geht. Dieſes Deftillat ift 
nicht mehr naphtaartig, fondern mehr öfiger Natur; man nennt e8 in England 
„light oil* ſchlechthin, oder „second light oil“; in Frankreich huile legöre; 
in Deutichland Reichtöl oder Mittelöl; doch fchließt letzteres ſchon die nächfte 
Fraction mit ein, welche wir als „Sarbolöl“ bezeichnen. Wir werden bieje 
zweite Fraction bier einfach als „Leichtöl“ unterfcheiden. Man fängt als 
joldes in den englifchen und franzöfifchen, und zum Theil in den deutſchen 
Fabriken das Deftillat auf, bis fein fpecififches Gewicht demjenigen des Waflers 
gleich Tommt. Um dies zu probiren, läßt der Arbeiter einige Tropfen in einen 
mit Wafler theilweife gefüllten Cylinder laufen und fchüttelt um; wenn das 
Tel in einzelnen fugelförmigen großen Tropfen in dem Waſſer ſchweben bleibt, 
jo hat e8 gerade 1,0, und es ift jet Zeit, die Vorlage zu wechfeln und auf 
„Carbolöl“ einzuftellen. Wo man nad) einem in den Theer felbft veichenden 
Thermometer arbeitet, wird biefer Punkt bei etwa 2109 eintreten. Man fieht 
ſchon hieraus, daß das Leichtöl fchon Phenol (Siedep. 180°) und Naphtalin 
(Siedep. 217°) in Menge enthält, doc muß man bedenken, daß in dem oberen 
Theile der Theerblafe, bem Helme zc., immer eine gewiſſe Ahkühfung ftattfindet 
und daß fich dort die Dämpfe wieder theilweife condenfiren; daher kommt die 
Hanptmenge, namentlich des Naphtalins, erft in der nächften Fraction. Wenn 
ein Hauptgewicht auf Phenol und Naphtalin gelegt wird, fo richtet man aud) 
die Fractionirung dementfprechend ein. Im diefem Sinne ift das zweite auf 
©. 323 gegebene Beifpiel zu verftehen, wo das von 165° oder 170° bis 230° 
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übergehende „Mittelöl“ weitaus den größten ‘Theil des Phenols und Naphtalins 
umfaffen wird, namentlich wenn fid) da8 Thermometergefäß nicht im Theer, 
fondern im Dampfe befindet. 

Eine andere zuweilen angewendete Probe für den Uebergang von Leichtöl 
zu Schweröl ift die, daß man einige Tropfen des. Deftillates auf ein faltes 
Stüd Eifen fallen läßt. Wenn fie durch Kryſtalliſation von Napbtalin er 
ftarren, jo ift e8 Zeit zum Umpftellen; doch gilt dies nur für den Fall, def 
man fein „Sarbolöl“ als foldyes auffängt (j. unten). 

Während der Deitillation des Leichtöles, alfo fobald die Unterbrechung 

(the „break“) eingetreten ift, Tann man ohne alle Gefahr des Leberfteigene 
das Feuer verftärken, obwohl felbft jet faft immer noch ein wenig Waſſer mit- 
fommt, vermuthlic, in Wolge der Spaltung von Hydraten bed Phenol. Da 
jet die Temperatur der Dämpfe höher ift und weit mehr von dieſen herüber⸗ 
fommt, fo wird das Kühlwafler bald warm; man darf aber doch nur wenig 
oder gar fein frifches Waſſer zulaufen laſſen, jo daß das Kuhlwaſſer zu Ende 
ber Leichtölperiode etwa 40% Wärme hat. Wenn man auf „Mittelöl“ im dem 
eben angegebenen Sinne arbeitet, muß man nod) höher, etwa auf 50 bis 60°, 
gehen. Später muß man mit dem Zulaſſen von altem Waſſer ganz auf: 
hören und ift fogar mandymal genöthigt, den Kühlbottich durch Einblafen von 
Dampf auf die nöthige Temperatur zu erwärmen, wozu dann das Dampirohr 
unten in vielen Löchern ausmünden follte (b, Fig. 95, S. 328), weil gerade 
in den unterften Windungen des Kühlrohres die Gefahr der Berftopfung am 
größten iſt. Eine folche tritt in noch Höherem Grade gegen Ende der Deſtilla⸗ 
tion ein, wie wir ſpäter fehen werben; doch kann man fie ſtets ohne Schwierig: 
feit überwinden, wie denn die englischen Fabrifen manchmal nicht einmal ein 
Dampfrohr im Kühlbottich befigen. 
Wenn man die Temperatur des Kühlwaſſers zu niedrig hielte, jo würde 
in der fpäteren Zeit der Leichtölperiode ſchon Naphtalin austryftallifiren und 
das Kühlrohr verjtopfen, wodurd) natürlich eine höchſt bedenkliche Spannung 
in der Theerblafe entjteht. ‘Die, wern auch felten, vorfommenden Explofionen 
ſolcher Blafen rühren wohl gewöhnlid von einer Bernadhläffigung in bieder 
Beziehung, entweber während der Naphtalin» oder während der Anthracen 
periode, her. Auf der anderen Seite darf man zu Anfang der Leichtülperiode 
das Waſſer doc; noch nicht warm werden laffen, weil dann noch ganz erhebliche 
Mengen von Benzol, und noch viel mehr Toluol, Xylol ꝛc. hinüberkommen. 
Gerade darum fcheint e8 in vieler Beziehung ſehr zwedmäßig, erft dann zu 
fractioniren, wenn Benzol und feine Homologen ficher faft ganz hinüber find, 
und man im „Mittelöl*, bei warmem Kühlwaffer, nicht mehr weſentlich auf 
fie zu rechnen braucht. 

Ob eine Berftopfung eingetreten ift oder nicht, wirb der Arbeiter am 
leichteften an der Stelle des Kühlrohres fehen, wo es aus dem Kuhlfaß heraus 
tritt, und wo es ſtets gefröpft fein muß, um das Gasabführungsrohr anbringen 
zu können. Hier muß das Rohr warm fein und das Deftilat muß continue 
lich außfließen; am beften fieht man dies, wenn fich dort eine Glasglode 
(c, Fig. 101, ©. 332) befindet. Wo ein Zwiſchengefäß (e, Fig. 101) mit 
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Hähnen für die verfchiedenen Fractionen vorhanden ift, könnte das Deftillat in 
diefem, oder in den die Producte abführenden Röhren 99 kryſtalliſiren. Dies 
wird gerade darum nicht fo gefährlich fein, weil fich erft das ganze Gefäß e 
füllen darf, ehe das Kühlrohr jelbft verftopft wird. Man wird e8 am Er- 
falten des Gefüßes e oder ber Hähne f bemerken; wenn die Reitungsröhren h 
in der Erde liegen, bededt find, hinreichend Fall haben und nicht zu weit ver- 
laufen, werden fie fich nicht leicht verftopfen, follten aber der Vorficht wegen 
doch ftets mit Dampfhähnen zum Durchblajen von Waſſerdampf verfehen fein. 

Bo man mit Abfangen durch eine Luftpumpe oder einen Injector, in der 
fpäter zu beichreibenden Weiſe, arbeitet, fann man die Gefahr einer Verftopfung 
des Kühlrohres als gar nicht eriftirend betrachten. ebenfalls muß übrigens 
auf der Blaſe ein Sicherheitöventil oder eine daſſelbe erfegende Vorrichtung 
vorhanden fein, 3. DB. ein nur loſe aufgefitteter Dedel auf dem Mannloch 
(5. 322). 

Um der Erplofionsgefahr durch Berftopfung der Kühlfchlange vorzubeugen, 
ihlägt 3. Baughan!) vor, die Blafe burd) ein bis faft zum oben reichenbes 
und durch den Dedel auffteigendes, recht weites Rohr mit einem größeren, 
neben dem Dfen, tiefer als die Blafe, gelegenen cylindriſchen leeren Keſſel zu 
verbinden. Das Berbindungsrohr trägt an feiner höchſten Stelle eine Er- 
weiterung unb in biefer befindet fich eim durch fein eigenes Gewicht fich 
ſchließendes Ventil. Das ganze Rohr ift möglichit warm gelegen. Bei etwa 
eintretender Spannung im Inneren der Blaje fteigt deren Inhalt durch das 
Berbindungsrohr anf, hebt das Bentil und tritt in den leeren Cylinder ein. 
Augenſcheinlich kommt dies ganz auf daflelbe, wie bie von Brönner vor vielen 
Jahren getroffene Einrichtung (S. 323), heraus. 


Sarbolil. 


Was nun herüberfommt, nachdem das fpectfiiche Gewicht auf 1,0 geftiegen 
it, wurde in der früheren Zeit der Theerdeftillation oft gar nicht mehr frac- 
tionirt, fondern gleich bi8 zum Ende der ganzen Arbeit auf einmal aufgefangen 
und ald „Schweröl“ oder „Kreofotöl“ (huiles lourdes, creogote oil, heavy 
oil, dead oil) an die Holz. Imprägniranftalten verſchickt, ohne e8 irgend weiteren 
Manipulationen zu unterwerfen. Nur bisweilen bot fich eine Gelegenheit dar, 
den erften und den legten Theil bes Schweröles befonder8 zu verwenden, den 
eriten für Carbolfäure, den legten als Schmieröl. Wenn man e8 fpeciell auf 
Sarboljänre abgejehen hatte, fo machte man früher faum eine befondere Fraction 
dafür, fondern trieb nur das Leichtöl, welches ja ohnehin den größten Theil des 
eigentlichen Phenols enthält, etwas weiter. Freilich kommen Phenol und feine 
Homologen, wie wir im achten Capitel fehen werden, ſtets noch weiter im 
Schweröl vor, und bedingen, wie man früher annahm, zum großen Theil defien 
Wirkſamkeit als Hofzconfervirungsmittel; es ift aber, wenn iiberhaupt möglich, 
ſehr Schwierig und koſtſpielig, reines Phenol aus eigentlichen Schweröl zu 


ı) Engineer 1880, 5, 298; Chem. Inbuftrie 1880, S. 205. 
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machen, und gejchieht daher wohl nur ausnahmsweiſe. Daher ift man, feitben 
die Theerfarbeninduftrie, die Pilrimfänrefabrikation, die Desinfection umd die 
Medicin (namentlich auch die Chirurgie) großer Mengen von Phenol benöthigen, 
dazu übergegangen, eine befondere Fraction zu machen, welche fpeciell reich an 
diefem Körper ift und daneben ſtets jehr viel Naphtalin enthält. Obwohl 
nämlich die Siedepunkte diefer Körper ziemlich weit aus einander liegen (180 
bis 2179), fo wird doch eine jehr große Menge von Napbtalin fchon weit 
unter dieſem Siedepunkte mit hinlibergerifien, und andererfeitS wird Phenol 
noch über feinen Eiedepunft hinaus in dem Theerrückſtande zurüdgehalten. In 
England, wo man nicht mit dem Thermometer arbeitet, läßt man das Leichtöl 
ſcharf abbrechen, wenn das Deftillat — 1,0 wird; auch kann man ſchon aus 
der gelberen Farbe des Deftillates und feinen veränderten Geruche einen Schluß 
ziehen. Man läßt alsdann ein beftimmtes Quantum des jegt herüber 
fommenden Schweröles al® „carbolic oil* in eine befondere Vorlage fließen 
und wechfelt, wenn dieſes Quantum übergegangen ift, zu dem eigentlichen 
„ereosote oil“ um. In zwei Londoner Fabriken ift da8 Duantum, das von 
einer Blafenfüllung von 2000 bis 2500 Gallonen Theer als Carbolöl ab 
genommen wird, 100 Gallonen, d. i. ungefähr 4 ober 5 Gewichtsproc. vom 
Theer. Gewöhnlicher Tancafhire-Theer giebt 5 Bolumproc. gutes Rohphenol, 
welches 65 Bolumproc. einer Carbolſäure giebt, die bei gewöhnlicher Tempe 
ratur ſchon mit Leichtigkeit Aryftallifirt (Watfon Smith, Journ. Chem. 
Soc. 49, 21). 

Wo man fi) mehr nad) dem Thermometer richtet, was wegen des un 
vermeiblichen Befteigens der Blaſe jehr unbequem ift, nimmt man in manden 
Fabriken die zwifchen 210 bis 2409 übergehende Fraction als Carbolöl ab, in 
anderen Fabriken vereinigt man das Leichtöl mit dem Carbolöl und fängt ale 
„Mittelöl“ von 170 bis 230% auf. Allgemeine Angaben bierüber laffen fid 
indeffen nicht machen; die Deftillationstemperaturen hängen, wie man beob- 
achtet hat, zu fehr von der Form und Größe der Theerblafen, fowie der Art 
ihrer Einmauerung und der Schnelligkeit des Abtriebes ab. Große Blafen 
fractioniren erfahrungsgemäß. viel beſſer als Feine, woher e8 fommt, daß ein 
und derſelbe Theer in verjchiedenen Blaſen ganz verjchiedene Rejultate geben 
kann; viel zuverläffiger für die richtige Trennung der Deftillate ift daher bie 
Beobachtung des äußeren Befundes derjelben und namentlich find e8 die Auf 
Icheidung des Naphtalind aus den erfalteten Delen, das Berfchwinden beijelben, 
fowie das Ausfryftallifiren von Anthracen aus benfelben, welche geeignete 
Anhaltspunkte bieten. 

Das reichliche Austryftallifiren von Naphtalin bein Erkalten ift ein Zeichen, 
daß von jet ab nicht mehr viel Phenol kommen wird und daß man daher die 
Vorlage für Schweröl wechfeln fol. Naphtalin ift nämlich in Phenolen viel 
leichter löslich al8 in den fchweren indifferenten Theerölen, und wird daher im 
Deitillate größtentheils gelöft bleiben, fo lange noch erheblichere Mengen von 
Phenolen dabei find, dagegen beim Erkalten mafjenhaft ausfryftallifiren, wenn 
das Deftillat fehr wenig Phenol mehr enthält; doch leidet dieſe Hegel viele 
Ausnahmen. 
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Jede Fabrik mug e8 natürlich für fi) ausprobiren, welche genaneren Bes 
dingungen von ihr für die Begrenzung diefer Sraction einzuhalten find, je nad) 
der Größe und Geftalt ihrer Blaſen, der Stellung des Tihermometerd, ber 
Dualität des Theers ıc. Das Mafgebende wirb fein, daß bei der barauf 
folgenden Behandlung des Carbolöls auf rohe Carbolfäure die richtige Beichaffen- 
heit derfelben erreicht wird, wie fie im achten Capitel beichrieben werden wirb. 
Das Raphtalin fommıt ohnehin ſtets in mehr als genligender Menge mit, und 
kryſtalliſirt beim Erfalten diefer Fraction in fehr reichlicher Menge aus. Nur 
ausnahmsweife enthalten die Theere jo wenig Naphtalin, daß daſſelbe fich hier- 
bei nicht ſchon theilweiſe ausſcheiden kann. Man muß beshalb die früher 
beichriebenen Borfichtömaßregeln gegen das PVerftopfen des Kühlrohres, der 
Yeitungsröhren zc. beobachten. 


Shweröl. 


Die nad dem Carbolöle kommenden Dele, das eigentliche Schweröl, 
enthalten zunächſt noch immer viel Naphtalin, und laffen gewöhnlich etwas 
davon herauskryſtalliſiren, wenn man fie in einer flachen Schale erlalten läßt. 
Nach einiger Zeit jedoch hört dies auf; das Naphtalin tritt ſoweit zurück, daß 
ee in den Übrigen flüffigen Kohlenwaflerftoffen auch nad) dem Erkalten völlig 
gelöft bleibt, und da das Phenol und feine Homologen, welche den Broducten 
einen fcharfen, frictionsbefördernden Charakter geben, ſchon früher aufgehört 
haben, jo befigt der jeßt fommende Theil eineu milderen, mehr wirklich öligen 
Charakter, welcher da8 Product zur Verwendung von Wagenfchmiere tauglich 
macht. Man nennt e8 daher in England aud) „soft oil“ oder „liquid creosote 
oil“. Es kommt gewöhnlich, wenn etwa die Hälfte alles Schweröles (gerechnet 
bis zur Deftillation auf hartes Pech) hinübergegangen if. Che das Anthracen 
eine technifche Verwerthung hatte, ließ man bisweilen, wo fid) Abſatz dafiir 
fand, befonders als im Anfang der fechziger Jahre der amerifanifche Bürger⸗ 
trieg den Preis des wichtigften Rohmaterials der Wagenfettfabrilanten, des Harzee, 
enorm in die Höhe getrieben hatte, die ganze zweite Hälfte des Schwer- 
öls, anfangend vom „soft oil“ und einfchließlic, der legten, butterähnlich 
eritarenden Antheile, als „Schmieröl“ in eine befondere Vorlage fließen, oder 
man trennte aud) noch den erften von dem legten Theil, ungefähr dem, was 
jegt ald Anthracenöl aufgefangen wird. Man unterjcheidet dann den erften 
Theil, welcher ganz flüſſig bleibt und friſch eine gelbgrüne, jpäter ins Dunkel⸗ 
braune übergehende Farbe zeigt, als „gelbes Kreoſot“ (yellow creosote), 
welches als Schmiermittel einen geringeren Werth als der zweite, butterartig 
erftarrende Theil, das „solid creosote“ oder „green grease“, beſitzt. Auch 
jest geichieht dies wieder in einigen Fabriken. 

In Deutichland fängt man ganz allgemein den zwifchen dem Carbolöl 
und dem Anthracenöl Übergehenden Theil als „Kreoſotöl“ auf und nur in 
jeltenen Fällen macht man eine Zwifchenfraction des feinerlei Ausfcheidung 
jeigenden Antheild, den man fpäter für ſich nochmals fractionirt, um weitere 
Mengen von Anthracen daraus zu gewinnen. Seit dem bedeutenden Preis- 
frz des Anthracens ift aber der Gewinn hieraus ein fehr fraglicher geworden. 
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Anthracenöl. 


Neuerdings wird wohl nur ausnahmsweife eine Trennung des Scyweröls 
in der Abficht vorgenommen, um daraus ein Schmiermaterial zu gewinnen, 
welches immerhin als folches einen untergeordneten Werth befigt und dem 
Harzöl oder den Petroleumfchmierdlen hierin weit nachſteht. Wan trennt 
vielmehr von dem Schweröl uur die letzte Fraction, das Anthracenöl, ab, 
und verwendet alles übrige zufammen in der im achten Capitel zu befchreibenden 
Weife. Um fo wichtiger ift aber jene legte Fraction geworden, ſeitdem einer 
ihrer Beftandtheile, das Anthracen (früher Paranaphtalin genannt), durd 
Gräbe’s und Liebermann's Entbedung der künſtlichen Darftellung ber 
Krappfarbftoffe aus demjelben (1868) zu dem weitaus werthvollften Producte 
der Theerdeftillation geworben ift. In Schottland, wo der zu Gebote ftehende 
Theer zu wenig Carboljäure und Anthracen ergiebt, macht man diefe Trennung 
nicht, ſondern fängt alles zufammen als Kreojotöl zum Imprägniren auf. 

Der Beginn der Anthracenölperiode wird entweder nad) äußeren An 
zeichen oder nach dem Thermometer, allenfalls auch nad) der Duantität des 
Deftillates bemeifen. Man rechnet gewöhnlich, daß etwa das legte Sechstel 
des Schweröls (von 1,0 fpecif. Gew. bis zu hartem Pech gehend) al8 Anthracenöl 
fallt. Als letzteres kann man auffangen, wenn die Periode vorbei ift, wo das 
Deitillat auch nad) völligem Erkalten flüfjig bleibt, wo aljo wieder eine Aus 
heidung von Feftem beginnt. Wo man nit dem Thermometer arbeitet, 
nimmt man 270° als Anfangspunkt an. In diefem Falle findet man Ueber 
einftimmung aller Angaben, vermuthlich, weil jegt da8 Thermometergefäß über- 
all fid) nur im Dampfe befindet. In England fängt man übrigens öfters 
noch ertes und zweites Anthracenöl (green oil oder red oil) befonders auf, 
und fammelt hier zuweilen die Hälfte alles Schweröls als Authracenöl auf. 


Beendigung der Deftillation. 


Diefe richtete fic früher nur danach), ob man weiches oder hartes Pech in 
der Blafe zurlidlaffen wollte. Zuweilen, aber jelten, hörte man fchon auf, 
wenn das Leichtöl völlig hinübergekommen war, was dann zurückbleibt, wurde 
in England „Afphalt“, in Frankreich „brai liquide* genannt und bei Straßen 
pflafterungen, zum Schuge von der Erdfeuchtigkeit ausgejetten eifernen Reſer⸗ 
voirs und ähnlichen Zwecken verwendet (f. Cap. 6). 

Faſt immer ging man weiter und arbeitete entweber auf weiches ober auf 
hartes Pech (brai gras — brai sec; soft pitch — hard pitch). Weide 
Ped) erhält man, wenn man nur etwa die Hälfte alles Anthracendls abdeſtillirt, 
mittelhartes Pech, wenn man noch ein weiteres Viertel Anthracendl fortnimmt; 
hartes Pech, wenn man die Deftillation bis zum Schluß fortfegt, wie es gleich 
beichrieben werden fol. Die Eigenjchaften diefer Pechforten werben im nächſten 
Gapitel beichrieben werden. 

Seitdem gerade das Anthracen das gefuchtefte und werthvollſte Product ber 
Theerdeftillation geworden ift, führt man wohl allenthalben, wenigftens in 
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einigermaßen größeren Fabriken und da, wo nicht der Theer ganz befonders 
anthracenarm ift (vergl. ©. 350), die ‘Deftillation bis zu Ende, fo daß ſchließ⸗ 
lich hartes oder doch ziemlich hartes Pech in der Netorte zurückbleibt. Im 
England und Frankreich läßt man das Ped) oft auch in diefem Zuſtande aus- 
fließen; oft aber, und in Deutſchland wohl immer, verführt man anders, wie 
mir fehen werden. 

Schon während der SKreofotölperiode muß man den Waflerzufluß im 
Kühlbottich ganz abftellen und das Wafler in demfelben ins Kocen fommen 
laſſen; je nad) den Umſtänden wird man dies fogar durch Einleiten von Dampf 
befördern müflen. In der legten Periode der Deftillation fcheidet das Deftillat 
ein Gemenge von Anthracen, Bhenanthren, Carbazol zc., fpäter auch Chryfen, 
Poren ꝛc. ab und wird gewöhnlich zulett jo reich an diefen Körpern, daß es 
beim Erkalten zu einer dien, butterartigen Maſſe erftarrt, und ein Berftopfen 
aller Röhren herbeiführen würde. Dies muß man natürlich durch Warm⸗ 
halten des Kühlbottichs und der Leitungsröhren vermeiden. Bei der Anwen⸗ 
dung von Dampf und ganz ficher bei ber eines Dacuums (f. unten) tritt es 
ohnehin nicht ein. Das ablaufende Del foll etwa 60° warm fein. Wenn 
man bis zu hartem Pech geht, fo wird die Deftillation im legteren Stadium 
wieder ſehr träge; ihr Aufhören beftimmt fich nach der Farbe, der Art des Er⸗ 
ſtarrens und nad) der Quantität des Deftillates, nad) der Deftillationgzeit und 
nach dem eigenthüimlichen, jeßt wieder wechjelnden Geruche. Das Thermo⸗ 
meter nügt bier nichts mehr, weil man gewöhnlih Dampf mit anmenbet; 
übrigen® wiirde ohne diefes ein Duedfilberthermometer jetzt gar nicht mehr an⸗ 
wendbar fein, weil die Temperatur im Inneren der Blaſe jetzt wohl 360% und 
darüber erreichen wird. Bei den Theeren, welche zu wenig Anthracen ꝛc. enthalten, 
um eritarrende Deftillate zu geben, muß man fich an die übrigen Kennzeichen 
Halten. Oft richtet man fi) auch nach dem Aräometer; wenn 3. B. dafjelbe 
im Deftillate 1,080 bis 1,090 zeigt, behält man im Rückſtande noch mittel» 
weiches Bech, bei 1,120 fchon hartes Pech; doch ftimmt dies nicht für alle 
Xheerforten, und muß für jede beſonders ausprobirt werden. Sobald das 
Deftillat einen gummifchleimartigen Zuſtand annimmt, muß man aufhören, 
da diefed Product, obwohl es noch Anthracen enthält, fich nicht filteiren 
läßt. Maßgebend ift unter allen Umftänden die Menge des Deftillates, nad) 
welher fi die Härte des in der Blaſe verbleibenden Pech beitimmen 
läßt. Im diefer Beziehung bietet aud) eine Unterſuchung von H. Köhler‘), 
betr. die Vorausbeftimmung des Pechrendements eines Steinkohlentheerd aus 
feinem Gehalt an freiem Kohlenftoff, einen einigermaßen zuverläffigen Anhalts⸗ 
punft. 

Wenn man die Deftillation zu lange fortiegt, fo wird dadurch Schaden 
in mehrfacher Beziehung geftiftet. Erſtens wird das Anthracen zu ſehr mit 
Foren und Chryſen verunreinigt. Zweitens wird das Pech ſchon halb koks⸗ 
artig; ſchlimmſtenfalls läuft e8 gar nicht mehr aus, aber felbft, wenn es dies 
tönt, eritarrt es nicht in glajiger, fondern in poröfer, blafiger Form, und ift 


i) Dingl. polyt. Journ. 270, 233; Zeitichr. |. angem. Chem. 1888, ©. 677. 
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dann ganz unverfäuflic. Drittens leidet felbftverftändlich die Blaſe fehr muter 
diefer Behandlung. 

E. Kopp!) flug vor, aus ben Theerblafen nur 120 bis 150 Liter 
Scwerdl abzutreiben und das zurlidhleibende weiche Pech, in welchem (aus 
der Turiner Gasfabrif ftammend) er 4 bis 6 Proc. Anthracen 2) gefunden 
hatte, in einem bejonderen Gefäße bis zu hartem Pech zu beftilliren. Das 
Gefäß folle mehr breit als tief, da Abzugsrohr weit fein, nur 15 bis 20cm 
über dem Niveau des fiedenden Pechs einminden und ſich ſogleich abwärts 
neigen, um bie fchweren Dämpfe befler abzuleiten. Gegen das Ende folk 
man dies noch durch überhitten Waflerdampf oder einen Strom von Luft er 
leichtern;; leßtere werde beffer durch eine glühende, mit Holzlohlen gefitlite Röhre 
geleitet und dadurch in ein Gemenge von Kohlenoryd und Stidftoff verwandelt 
Während der Deftillation folle man durd) ein Rohr, welches durch den Dedel 
der Blaſe bis Halb in das Pech hinunter geht, ebenfoviel geſchmolzenes Bed; 
nachlaufen laſſen, al8 Del überdeftillirt, im Ganzen alfo halbmal fo viel, ale 
die Blafe zu Anfang enthielt. Der Dampf oder da8 Gas folle entweder um 
mittelbar über der Oberfläche des fiedenden Pechs oder in daſſelbe einftrömen. 
Zulegt folle man, wenn der Blajenrüditand zu dickflüſſig geworben ift, denfelben 
nad Berichluß des Kühlrohres durch den Dampf⸗ oder Luftſtrom unter ftärkerem 
Drude austreiben. — Es ift uns nicht befannt, ob der Kopp’fche Vorſchlag 
irgendwo ausgeführt worden ift. Der Theil deflelben, welcher von der Be 
förderung der Deftillation durd) einen Dampf» oder Gasſtrom handelt, ift auch 
von anderen Seiten gemacht und ausgeführt worben (f. unten). Es hinter: 
bleibt alfo wefentlich noch der Vorſchlag, die Deftillation bis zu hartem Fed 
nicht in benifelben Gefäße von Anfang bis Ende durchzuführen, fondern den 
legten Theil derjelben, vom weichen Pech an, in einem befonderen, beſſer dafür 
geeigneten Gefäße vorzunehmen. Das wäre nicht leicht, und würde nur lohnend 
jein, wenn eine Mehrausbeute an Anthracen dabei einträte, wofite aber feine 
Beweiſe vorliegen. Zu unterfcheiden von diejer Deftillation des weichen 
Pechs, wobei ſchließlich hartes Pech zurückbleibt, ift diejenige von hartem Ped 
felbft bis zu Koks, welche im nächſten Capitel erwähnt werden fol. 


Beförderung der Deftillation im legten Stadium burd) 
Wafferdampf, Bacuum x. 


Abgejehen von dem, was beim zu frühen Ablafien des harten Pechs vor 
fi) gehen könnte, leidet naturgemäß ber Boden der Theerblaſe im letzten 
Stadium ber Deftillation, wo die Hige ſchon jehr hoch geftiegen ift, ganz bedeu⸗ 
tend, vor Allem, wenn er nicht durd) ein Gewölbe vom Feuer abgefchloffen it. 
Zugleich wird es den fid) jetzt entwidelnden Dümpfen der ſchwerſt flüchtigen 
Kohlenwaflerftoffe, welche ſelbſt jehr ſchwer find, nicht mehr fo leicht, aus der 


1) Bolley:KRopp’s dem. Techn. der Spinnfajern, S. 381. — *) Dieſe Angabe 
klingt unwahrſcheinlich hoch; man muß fi eben vergegenwärtigen, daß damals noch 
gar keine genaueren Anthracen-Beftimmungsmethoden eriftirten. 
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Blafe, in welcher ja das Niveau der Maſſe ſchon ſehr abgenommen hat und 
deren oberen Theil man ja gar nicht heizen darf, hinaus und in das Kühlrohr 
zu kommen. Ein Theil diefer Dämpfe condenfirt fi) daher wieder in der 
Blaſe jelbft, und die Deftilation geht fehr träge vor fi. Je länger fie dauert, 
deito mehr Gelegenheit haben die Kohlenwaflerftoffe, fi in Kohlenftoff und 
permanente Safe zu jpalten (S. 31). Es iſt daher angezeigt, in dieſem 
Stadium die Deftillation durch ein fchnelles Fortflihren der Dämpfe zu befördern, 
was man thun Kann entweder mit Hülfe von (Überhigten) Waflerdampf u. dgl., 
oder eines Vacuums, oder beibent. 

Bafjerdampf fcheint ſchon feit langer Zeit zur Beförderung der Deftilla- 
tion angewendet worden zu fein, nicht nur im erften Stabium bderfelben, wovon 
wir fchon oben ©. 302 ff. gehandelt haben, fondern wiederum im legten 
Stadium), wo man ihn natürlich nur im überhigten Yuftande gebrauchen 
fann. Im diefem Stadium hat er einen mehrfachen Zweck. Erſtens hilft er 
bei der Fortführung der Dämpfe mit, wie jchon erwähnt; Hierdurch wird bie 
Zeitdauer der Deftillation erheblich verkürzt und zugleich etwas Miehrausbeute 
an Del erzielt. Zweitens wird bei feiner Anwendung ein PVerftopfen der 
Kühlröhren weniger leicht eintreten können. Drittens (und bies ift einer ber 
wichtigften Geſichtspunkte) wird das Anfegen von harten Kruften an dem Boden 
der Theerblafe dadurch erfchwert, indem die Temperatur gerade des Bodens 
verhältuigmäßig niedrig gehalten und alles fortwährend umgerlihrt wird, fo 
dag ein Berkofen und Anbrennen des Pechs an diefem nicht eintreten Tann. 
In der That behaupten Trewby und Fenner, daß bei ihrem oben (S. 324) 
erwähnten und in dem Fig. 88 und 90 (S.317 u. 319) abgebildeten Syfteme 
ein Anfegen von Koks in der Blafe gar nicht mehr vorkomme, und ein Reinigen 
der Dlafe durch Aushauen ganz überflüffig werde, woflir die langjährige Er: 
jahrung der großen Fabrik in Bedton bei Woolwich ſpricht. Anderweitig hat 
man fo güinftige Erfahrungen nicht gemacht, und findet, daß fi) doc) allmälig 
Koks in den Blaſen anfammelt, vieleicht aber nur, weil man fonft die Ein- 
führung des Dampfes nur durch ein einfaches Röhrenkreuz u. dergl mit 
Ausftrömungslöchern bewirkt, während bei Trewby und Fenner's Syftem 
in Folge der zahlreichen und zwedmäßig angeorbneten Ausftrömungsöffnungen 
jeder Theil des Bodens der Blafe vom Dampfe beftrichen wird. Wir haben 
daher gerade ihr (in der großen Fabrik zu Bedton allgemein eingeführtes) Syftem 
unferer Zeichnung der Theerblafe zu Grunde gelegt, ohne damit eine Verant⸗ 
wortung dafitr ibernehmen zu wollen, ob diefes Syftem nicht etwas zu com» 


I) Bergl. 3. B. das engliide Patent von Eormad, Nr. 1368, 2. Juni 1864. 
Rah Watjon Smith hat Kohn Barrow in Mandefter jeit etwa 1865 Dampf 
angemenhet. Nach Auskunft von S. B. Boulton wäre die Anwendung von Wafler- 
dampf 1865 in einem von Gedner veröffentlichten englijhen Werke beichrieben, 
und von Boulton und Audouin 1865 und 1866 prattiſch probirt worden. 
Audouin erwähnt Dampf au in feinem Patent von 1872, aber nur als Mittel 
zum Umrühren. Jedenfalls ift die Anwendung von Dampf erft jeit 1881 oder 1882 
allgemein geworden, und find jeitvem die Klagen über jchnelles Durchbrennen der 
Blaſen und Exrplofionen ganz verftummt. 

Iuuge-KRöbler, Steinkohlentheer. r 93 
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plictrt und dem Berftopfen der einzelnen Ausftrömungsröhrchen zu fehr aus⸗ 
geſetzt iſt. Natürlich wird irgend eine ähnliche Einrichtung ziemlich dafielbe 
leiften. Die in Audouin's Patent von 1872 befchriebene, aber nicht gezeich 
nete Einrichtung beftand in ber Ausfendung von Strahlen von Kohlenjäure, 
Rauchgaſen, Dampf und dergleichen in allen Nichtungen, vorzugsweife nad 
unten und in der Nähe des Bodens und der Seiten der Blaſe. 

Der in Theerblajen angewendete Wafferdampf wird meift bei einem Drude 
von drei bis fünf Atmofphären eingeblafen. 

Es fragt fich num, in welcher Weife der Dampf überhigt wird. Im einer 
deutſchen Fabrik befteht daflir ein Syftem von fchmiedeetfernen Röhren, 18mm 
weit, von ca. 10 m Gefammtlänge, aber fchlangenförmig hin⸗ und hergebogen, 
fo daß es nur eine Grimbdfläche von etwa 1 x lm einnimmt, in einem bad- 
ofenförmigen Raume über dem Feuergewölbe angebraht. Der Keſſeldampf 
wird, ehe er in diefen Ueberhiger eintritt, erft in einem Weberfprigtopf von 
mitgerifienem Waſſer befreit, und fommt dann in dem Ueberhiter felbft auf 
275°. Bo das Dampfrohr wieder Heraustritt, ift es mit eimem biden 
Meberzuge gegen Abkühlung verjehen und verläuft nun oberhalb des (dampi⸗ 
keſſelartigen) Theerkeſſels, in welchem es, iiber deifen Ränge Hin vertheilt, vier 

" Abzweigungen abiendet. Jede derjelben ift außer mit ihrem eigenen Regulirunge- 
hahne auch mit einem eigenen Lufthahne verfehen, durch welchen man zuerft den 
Dampf einen Augenblid ausftrömen läßt, um etwa doch verbichtetes Waſſer 
auszublafen, ehe man den nad) dem Keſſelinneren führenden Hahn öffnet. Diele 
Einrichtung befteht dort fchon feit 1873 und hat fich gut bewährt. ‘Der Dampi 
wird eingelaflen, wenn man auf Anthracenöl arbeitet, aljo wenn die Tempe 
ratur der Blaſe auf 276° geftiegen if. Bon jet ab bis zum Schlufie 
der Deftillation wird gar nicht mehr gefeuert, weil die in dem unter dem 
ganzen Theerkeſſel hin verlaufenden Gewölbe angefammelte Hige, zufammen 
mit dem überhigten Dampf zur Deftillation völlig ausreicht. Nach Abtreibung 
des Anthracenöls wird Kreofotöl in die Blafe eingepumpt, um weiches Bed) 
oder präparirten Theer 2c. zu machen (vergl. Cap. 6) und dadurch die Tempe 
ratur jo weit erniedrigt, daß man die Blafe ſofort ablaffen und von Nenem 
füllen kann. 

Ein ähnliches Syftem, mit vollftändig getrodnetem und dann überhitztem 
Dampfe, ift in einer anderen deutfchen Fabrik auf die Blafen von ber gemöhn- 
fichen cylinbrifchen Geftalt mit einwärts gewölbtem Boden angewendet und zur 
Zufriedenheit arbeitend. 

Manche engliſche Fabrifanten wenden gar nicht überhitzten Dampf an, de 
fie finden, daß der in ihrem Röhrenſyſtem in fo vielen dünnen Strahlen durd 
den Theer geführte Dampf ſich Schon im Theer ſelbſt auf die Temperatur deſſelben 
überhigt, worin fie gerade einen der Vortheile ihres Apparates fehen. Aber 
aud) in einer deutichen Yabrif, wo man den Dampf einfad) durch ein Röhren 
freuz am Boben der Blaſe einleitete, hat man die früher dort fungivenden 
Ueberhitzer weggeworfen und ſich mit dem Trodnen des Dampfes begnügt, weil 
derfelbe fich ohnehin im Theer felbft genligend überhige. Nur muß man beim 
erften Anlaffen vorficdhtig fein, damit nicht durch Mitreißen von Wafler eme 
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Erplofion eintritt, wie das wirklich in Theerfabriten fchon mehr als einmal 
geichehen ift, wenn flüffiges Waffer mit dem auf 300° und darüber erhigten 
Dlafeninhalt in Berührung fam. Aus diefem Grunde dürfte doch wohl ein 
ſchwaches vorgängiges Ueberhigen, wenigftens zur Sicherung einer vollftän- 
digen Trodnnng, jedenfalls zu empfehlen fein, um fo mehr, als man bafjelbe 
jederzeit ohne Koſten wird bewerkftelligen können. Man wird außerbem 
anf möglichſt trodenen Dampf in den Dampfleitungsröhren nur dann rechnen 
fönnen, wenn die Entnahmeftelle zur Blafe in möglichjter Nähe des Dampf» 
keſſels Liegt. 

Sabot!) will die Deftillation des Anthracend durch Einblafen von 
Leuchtpetroleum in die Maſſe begiinftigen, ein Berfahren, deilen Werth man 
jehr bezweifeln muß. 


Mehanifhes Rühren in Theerblajen. 


Zuweilen wird der Inhalt von Theerblajen mechaniſch umgerührt, um 
eine Veberhigung des Bodend am Ende der Operation zu vermeiden. Solche 
Apparate find in mehreren Patenten erwähnt, wie in denen von Lennard, 
von Berninghaus, von Fenner (S. 316 u. 324); aud in dem von 
Andouin (Nr. 1456, 1872), hier zugleich mit dem Umrühren durch einen 
Strom von Leuchtgas, Kohlenfäure, Luft, NRauchgafen oder Dampf. Auf 
diefem Wege follen 10 bis 15 Proc. Anthracen mehr als gewöhnlich gewonnen 
werden. 

Man findet mechanifhe Rührer namentlich dann vortheilhaft, wenn man 
einen an freiem Kohlenſtoff jehr reichen Theer, der häufig vorkommt, zu deftilliven 
hat. Diefer Kohlenftoff verurfacht die Bildung von harten Kruften am Boden 
der Blaſen. Man kann dies vermeiden entweber durch Einblafen von itber- 
histem Dampf, wie oben befchrieben, oder durch mechanifches Umrühren ver- 
mittelft einer fic drehenden Welle, welche Ketten auf dem Boden nachichleppt. 
Bei einem Berfuche mit einem ſolchen Rührwert fand man nad) 15 Opera⸗ 
tionen den Boden der Blaſe noch faft ganz rein, und hatte dabei erhebliche Er- 
ſparniß an Heizkohle gehabt. Die Nietenköpfe ſowohl als aud) bie Setten- 
glieder Schleifen ſich allerdings ab, und es ftellte ſich nach ſechs Monaten ale 
nothwendig Heraus, die Kette zu erneuern und den Boden wieder frifch zu 
nieten; aber lettteres könnte man durch Verſenken der Nietlöpfe vermeiden. 
Ter Boden zeigte feine Deformation. Nur auf diefem Wege war es möglich 
gewefen, ſolche Theere bis zu hartem Pech zu deftilliren, welches dann wieder 
duch Zufag von Schweröl weich, gemacht wurbe 2). 

Bei gemöhnlichen Theeren fcheinen Rührwerke in den Blafen keinen Vor: 
theil zu bieten, wie man 3. B. in Bedton bei den Yenner’fchen Rührern 
gefunden bat, im Vergleich mit dem bloßen Einblafen von Dampf während 
des fpäteren Deftillationsftadiums,. 


I) Amer. Batent Nr. 184142. — *) Wagner-⸗Fiſcher's Nahresber. 1885, 
464. 


23* 
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In einigen ſchottiſchen Fabrilen wird mechaniſches Rühren nicht währen 
der Deftillation jelbft, fondern am Ende derſelben ausgeführt, nämlich wenn 


man das Schweröl zum Weichmachen des Pechs einpumpt. Dies geſchieht in \ 
der Fabrik zu Dalmarnod bei Glasgow (George Millar & Co.), dem 
Fig. 107. Blaſen in Fig. 106 und 107 

gezeigt find. Es find bier | 
wagerechte Eylinder von 6,3m 
Länge und 2,55 m Durk 
meſſer, von denen mehrere in 
einer Batterie ſtehen. Tie 
Flamme des Feuers in a wird 
durch ein Schutzgewðlbe auf der 
ganzen Länge der Blaſe von dieſer abgehalten, und geht durch 20 Oeffnungen 
bb auf beiden Seiten in die Canäle cc, und dann durch ähnliche Füchſe in 
den Canal dd. Der Boden ber Blafe berlihrt das Schutzgewölbe, ruht aber 


Anwendung eines Rührwerks. 357 


nicht darauf, indem die Dlafe an ſtarken Winkeleifen an der Seitenmauerung 
aufgehängt ift. Um den Boden inwendig rein zu erhalten, läßt man die hori- 
zontalen Stangen ee, welche bi8 75 mm vom Boden der Blaſe reichen, ſich 
herumdrehen; an diefen hängen in kurzen Zwiſchenräumen furze SKettenftüde, 
welche auf dem Boden nachfchleifen und Abfäge verhüten. Die Ketten find 
an den Stangen fo angeordnet, daß die an einer Stange figenden den Boden 


Big. 108. 
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an den von den anderen Ketten frei gelaſſenen Stellen berühren. Dieſer 
Apparat hat ſchon viele Jahre ohne Reparaturen functionirt. 

Auch bei ſtehenden Blaſen hat man den Betrieb mit Rührwerken ein⸗ 
gerichtet. Wir geben in vorſtehender Fig. 108 Conſtructionszeichnung einer 
derartigen Blafe, aus welcher die Anbringung des Rührwerkes, fowie die Ein- 
manerung erfichtlich if. Die Blaſe ift fiir eine Theerfüllung von 7 cbm 
= 7500kg Theer berechnet und wird im Vacuum abgetrieben. Die Blech⸗ 
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ſtärle beträgt fir den Cylindermantel 10mm und für Boden und Haube 13 
bis 14mm. Ueber den Erfolg der Arbeit in dieſem Apparate ift uns Ge 
naueres nicht befannt geworden. Im Allgemeinen ſcheinen indeffen die Bor- 
theile des mechaniſchen Ruhrens in Theerblafen ziemlich fragwürdiger Natur 
zu fein, da die Anwendung derjelben, in Deutſchland wenigftens, nur in ſehr 
vereingelten Fällen angetroffen wird. Biel beſſeren Erfolg hat jedenfalls das 
Einblafen von trodenem Dampf, welches nicht allein ein Anfegen von Keflel: 
brand am Boden der Blafe verhindert, fondern diefen auch, wie erwähnt, durch 
raſchere Abführung der entwidelten Theerdämpfe vor zu ftarker Inanfprudr 
nahme jhügt. 


Anwendung des Vacuums. 


Ausgezeichneten Erfolg hat für das legte Stadium die Anwendung 
eines Bacuums, weldes in einer deutſchen Fabrik folgendermaßen fungirt 
Die Deftillation wird bei gewöhnlichen Luftdrude angefangen und fortgejegt, 

Fig. 109, 


bis man zum Kreofotöl kommt Dann aber wird eine Dampfpumpe in 
Thätigkeit gefegt, welche mın Gas und Dele zugleich von der Kühlichlange 
weg in große, in der Erde vergrabene Kefjel faugt, wo das Del mit dem 
Naphtalin, Anthracen zc. ſich abjegt, während das Gas von der Pumpe, die 
dahinter wirkt, ausgeftoßen wirb. Es wird zu gleicher Zeit auch Dampf in bie 
Blaſe gelaffen, wie oben beſchrieben, aber nur, um den Boden berjelben frei zu 
halten, denn ein Verftopfen kommt felbft ohne den Dampf nie vor; die Pumpe 
faugt eben die butterartige Maſſe ganz leicht in den Keſſel Hinitber. Die Luft: 
verblinnung in diefem geht bis auf 15 mm Uuedfilberdrud herab. In dem 
Laufe durch dieſen Kefiel fühlen ſich die Producte ſchon ab, fo daß das Gas 
am anderen Ende faft ganz kalt in die Pumpe geht. Nach Beendigung ber 
Deftillation dienen biefelben Keffel als Montejus, um die Dele in die Raph- 
talin- und Anthracenfryftallifationsgefäße zu drüiden. Die günftigfte Wirtung 
der Anwendung des Bacuums ift eine große Negelmäßigfeit des Betriebes und 
die völlige Vermeidung jeder Gefahr einer Verſtopfung in den Kühlapparaten. 
Ein Injector flatt der Dampfpumpe zur Hervorbringung des Vacuums war 
verſucht worben, hatte ſich aber nicht bewährt. Die ganze Einrichtung ift in 
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Fig. 109 ſchematiſch gezeichnet; e8 bebeutet bier a die Theerblafe, d das Kühle 
vohr, c den Anthracendlfefjel mit Dom, Vacunmmeter, Dampfrohr zc., d die 
Luftpumpe. 

Weſentliche Verbeſſerungen in dem Verfahren der Vacuumdeſtillation ver⸗ 
danken wir Krey, dem derzeitigen Director der Riebeck' ſchen Montanwerke 
in Webau bei Weißenfels, welcher namentlic, durch Einführung der fogenannten 
Birne die Apparatur dermaßen vervolllommmet hat, daß eine fractionirte Ab- 
nahme der Deftillate ohne Unterbrehung des Bacuums ermöglicht if. Wir 
geben in Nachftehendem an der Hand der Abbildung (Fig. 110) eine Beſchrei⸗ 
bung der Einrichtung, wie fie heute faft durchweg angewandt wird. Am Aus 
gange des Kühlers a ift die gußeiferme Birne d angeflanfcht, die hier ohne 

Big. 110. 


Dedel gezeichnet ift. Der letztere ift in den gefalzten Rand der Birne genau 
eingejchliffen und befigt oben und an den beiden Seiten Schaugläfer aus Hart⸗ 
glat, um den Gang der Deftillation beobachten zu können. Mit der Birne b 
durch Schrauben verbunden ift der Dreiweghahn c, welder durch die zwei⸗ 
zlligen Krümmer f und f’ mit den Recipienten d und d’ communicirt. Diele 
fegteren befigen je zwei Schaugläfer e und e’, durch Gegenflanſch am die ab« 
geichliffene Fläche angebrüdt, an ber inneren Seite mit Asbeftpappe abgebichtet 
md an der äußeren Seite mit Gummi unterlegt, um fie gegen den Drud bes 
dlanſches zu ſchutzen. Die Recipienten find ferner noch mit je einem Vacuum⸗ 
meter nn’, Lufthäͤhnen mm’ und Ablafhähnen A’ und gg’ verfchen und befigen 
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feitlich ein Einfteiglocd, für die Reinigung und Revifion. Mit der Luftpumpe 
ftehen fie durch die an die Hähne o und 0’ anfchließende, gabelförmige Rohr⸗ 
leitung p in directer Verbindung. Am Kühler bemerkt man ferner die Dampf 
leitung r, bie Wafferleitung s und das Kühlwaflerabflußrohr q. 

Der Betrieb mit der beichriebenen Apparatur geftaltet fi) nun folgender: 
maßen. Während der Vorlauf» und Leichtölperiode wird auf die Bime b 
ftatt des Dedels mit Schaugläjern eine einfache Glasglocke aufgefett, um Ver⸗ 
fuft an Rohbenzol möglichft zu vermeiden. Sobald die Blaje in die Kreofotöl- 
periode tritt, wird die Luftpumpe in Thätigkeit gejett, die Vorlage durch Um- 
ftellen des Dreimeghahns gewechſelt und die gußeijerne Haube auf die Birne 
Iutirt. Man läßt das Bacuum nun durd) denjenigen Kecipienten wirken, in 
welchen das Deftillat einfließt, während man den Hahn nad dem zweiten 
Necipienten abſchließt. Inzwiſchen entleert man den gefüllten Recipienten 
nad) dem Deffnen eines der Hähne m und m’ und g oder g’ durch die Rohr 
leitung i nad) dem Vorlaufrefervoir, welches in einem Seller untergebracht if. 
Das Ammoniakwaſſer hat man fehon vorher durd die Rohrſtutzen 3 ober !' 
abgezogen. Iſt der im Gebrauch befindliche Necipient gefüllt oder will man 
nad) dem an den Schaugläfern erfichtlichen Stande der Flüſſigkeit eine neue 
Traction auffangen, jo evacuirt man ſchon vorher gleichzeitig den leeren Reci⸗ 
pienten und ftellt nach genügendem Vacuum mit rafchen Griff den ‘Dreiweg- 
hahn ce um. Das im gefüllten Recipienten befindliche Del läuft nach Per 
ichließen des Luftſauge- und Deffnen bes Lufteintrittshahns durch die Hähne A 
oder A’ und die NRohrleitung 3 nach einem im Boden befindlichen Montejut, 
um von hier aus nad) dem Sammelrefervoir gedrildt zu werden. In gleicher 
Weile wirb die Arbeit fortgejegt, bi8 die Blafe abgetrieben ift. 

Um während der Deftillation das Ziehen von Proben zu umgehen, deſtillirt 
man in ber Regel eine Blaſe ohne Anwendung des Vacuums ab, beftimmt 
dabei die Volumina der einzelnen Fractionen und richtet ſich fir die Folge bei 
der Vacuumdeſtillation nad) den gefundenen Mengenverhältnifien. Dies hat 
fi) als zuverläffiger erwiefen, als die Einjchaltung einer befonderen Vorrichtung 
zur Probeentnahme zwiſchen Kühler und Birne, welche viele Hähne erfordert, 
wodurch leicht Unbichtheiten und Störungen im Vacuum herbeigeführt werden. 
Hat man das gewünſchte Quantum Del abgezogen, fo zieht mau das Yener, 
welches man bereits im legten Stadium der Deftillation nicht mehr geſchürt 
bat, fchaltet die Luftpumpe aus und läßt durch die Necipienten langjam Luft 
in die Blafe eintreten. 

Die günftige Wirkung des Vacuums bei der Deftillation des Steinfohlen: 
theers beſchränkt fich nicht allein auf die Erſparniß an Zeit und Brennmateridl, 
fowie die Schonung der Blafen; aud) die Qualität der Deftillate wird davon 
ſehr vortheilhaft beeinflußt, indem eine viel vollloınmenere Fractionirung erzielt, 
und dadurd) die Ausbeute, namentlich an Anthracen, nicht unmefentlich erhöht 
wird. Kiffel!) glaubt zwar, daß die Vacnumdeſtillation bei ber Verarbeitung 
des Steinfohlentheers ſich nicht als zwedmäßig erwiefen habe, bejonders aud) 


1) Zeitichr. f. angew. Chem. 1893, ©. 61. 
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da eim Kettenrührwerk erforderlich fei, und zieht daher die Deflillation unter 
Miwirkung überbigten Dampfes in den legten Stadien vor. Dagegen arbeiten 
befanntermaßen gerade die größten ‘Cheerbeftillationen im Vacuum ohne 
gleichzeitige Anwendung eines mechanifchen Ruhrwerkes. Nichts fteht aber der 
gleichzeitigen Verwendung von Dampf und Vacuum im Wege, ein Verfahren, 
bad gerade von den größten Theerdeftillationen !) mit Vortheil geübt wird. 

Die erfte Einführung bes Vacuums bei der Theerdeftillation fcheint Herrn 
S. B. Bonlton zuzulommen. Folgende Beichreibung feines Apparates ent⸗ 
nehmen wir einem amtlichen Berichte von Dr. Ballard an den Local Govern- 
ment Board (für 1878 und 1879, ©. 142 ff.). „Die volllommenfte Eins 
rihtung zur Verhütung jeber Beläftigung durch Gafe und Dämpfe fand ich in 
der Fabril von Burt, Boulton & Haymwood zu Silvertown, Victoria Docks. 
Aus jedem Kühlapparat gehen die condenfirten und nicht condenfirten Stoffe in 
eine Vorlage mit einer Deffnung in der Überfeite, welche während der Arbeit 
mittelft eines genan aufgefchliffenen Dedels feit verjchloffen wird. Aus der Vor⸗ 
lage zieht man die condenfirte Flitffiglfeit von unten in die Borrathsgefäße ab, 
während die nicht condenfirten Gafe und Dämpfe oben durch einen, von einer 
befjonderen Heinen Dampfmajchine getriebenen, Erhauftor abgefogen werden. 
Die Safe und Dämpfe von allen Vorlagen zufammen gehen durch ein Haupt- 
rohr in zwei Wafchgefäße, von denen das erfte nad) dem Princip einer Woulff’- 
ihen Flafche eingerichtet ift. Im diefen beiden findet eine weitere Condenfation 
618 zu gewiffem Grade ftatt. Die Gafe und Dämpfe paffiren nun den Er- 
hauſtor und gehen dann in einen dritten Wafcher von der Form eines Dampf⸗ 
keſſels, wo fie wieberum mehrere Fuß durch und über Wafler zu dem Aus 
führungsrohre ftreichen, das fie durch ein Feuer leitet, in den: der Heft verbrannt 
wird. Diefe Abfaugungsvorrichtung hat den weiteren Nuten, daß dadurch ber 
Abzug der Deftillationsproducte aus der Blafe befördert wird, und daß aus 
diefer die Übelriechenden Gafe entfernt werden, welche jonft mährend des 
Füllens mit frifchem Theer in die Luft entweichen würden. Ein anderer Vor⸗ 
theil ift der, daß die fchwefelammoniumhaltigen Waflerdämpfe, welche die 
Naphta begleiten und früher verloren gingen, jest condenfirt und zur Ger 
winnung von Ammonialfalz benugt werden. Auc findet eine Vermehrung 
des Benzols ftatt in Folge der größeren Sorgfalt, mit der bie leichten 
Dämpfe behandelt werden. Endlich wird durch die Anwendung der Luftpumpe 
und der geichlofienen Vorlagen die Dauer der Deftillation fehr erheblich ab- 
gekürzt.“ 


Ein ziemlich complicirter Apparat zur Deftillation von (altoholifchen) 
Slüffigfeiten in einem Vacuum ift von H. Gallard conftruirt worden (D.R.-P. 
Nr. 17972). 


Ablaffen des Pechs. 


Wenn man nad) der alten Weife arbeitet, jo muß man bis zu Ende und 
zwar recht ſcharf feuern; fobald man die Operation beendet glaubt, öffnet man 


!) Bergl. Widnmann, Journ. f. Gasbel. 1891, S. 434. 
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die Feuerthur, zieht die glühenden Kohlen aus, und bald darauf hört and bie 
Deitillation auf. Man kann das Pech dann aber nicht fofort ablaufen Iafien, 
theils weil die Gefahr feiner Entzündung dann nod) zu groß wäre, theils weil 
zu viel Hige in der Blafe und dem fie umgebenden Mauerwerk aufgeſpeichert 
ift und die Blafe durch Ausleeren des Pech bei diefer Temperatur fehr ftart 
leiden würde. Dan muß alſo jedenfalls einige Zeit warten, che man das Pech 
mit den fpäter zu befchreibenden Vorfichtsmaßregeln auslaufen läßt; je nach der 
Größe der Blafen ꝛc. zwei, ſechs, ſelbſt bis zwölf Stunden. Nach dem Ab: 
laufen des Pech muß man dann auch wieder mehrere Stunden warten, che 
man den falten Theer in die Heiße Blaſe einpumpt, damit leßtere nick 
durch die plögliche Abkühlung und Zufammenziehung Riffe, namentlid an 
den Nietftellen, bekommt. 8 fcheint auf den erften Blid am paſſendſten, 
von vornherein mit dem Ablaflen des Pechs länger zu warten, wobei andy die 
Entzindungsgefahr des legteren geringer wäre; aber es ift viel wichtiger, daß 
das Pech beim Ablafjen noch volllommen dünnfläffig fe, um möglichſt vol: 
ftändig ans der Blafe auszufließen. Der Ablaßhahn muß aud) dem entfprecdhend 
angebracht fein. Alles Pech, das auf dem Boden der Blaſe zurücdbleibt, wird 
durch die im Mauerwerk zuridgebliebene Hige noch härter gemacht, bis zu 
eigentlichen Kols, welcher den Boden der Blaſe als ſchlecht wärmeleitende 
Schicht bededt, fich nicht mehr im frifchen Theer auflöft und ein baldiges Ber 
brennen des Bodens herbeiführen wlrbde, wenn man ihn nicht von Zeit zu 
Zeit mechanifc, heraushiebe, wie den Keilelftein aus Dampfleffeln. Dies it 
bei den gewöhnlichen englifchen Blaſen oft ſchon nach der dritten oder vierten 
Deftillation erforberlich, bei richtiger Anbringung des Hahnes, Schutzgewölbe 
iiber dem Feuerrofte und zwölfftündigem Warten jedoch nur alle Monat einmal. 

Die Behandlung der Blaſen in Betreff des Ablaſſens des Pechs wird 
durch die Anwendung von Wafferdampf im fpäteren Stadium der Deftillation 
fehr erleichtert, und dies ift einer der wichtigſten Gründe für Einführung dieſet 
Verfahrens. Uber die Sache geftaltet ſich noch einfacher, wenn man das Ped 
in der Blaſe weich macht, ehe man es abläßt. In diefem alle führt man 
zunächft die Deftillation fo weit, daß der Rüdftand, wenn man ihn auslaufen 
und erftarren ließe, hartes Pech geben würde. Statt dies zu thun, pumpt man 
aber Schweröl oder das von Anthracen ablaufende Del (f. Cap. 7) in die das 
flüffige Pech enthaltende Blaſe ein, und erzeugt auf diefem Wege Deifchungen 
von jedem beliebigen Grabe der Weichheit, felbft folche, die bei gewöhnlicher 
Temperatur flüjfig find und als „präparirter“ oder „raffinirter Theer“ ber 
zeichnet werden. Die Mifchung des flüffigen Pechs und der eingepumpten 
Oele findet ohne Anwendung bejonderer Mittel ftatt, wird aber natürlich durd 
mechaniſches Umrühren befördert, wozu ja die in Fig. 106 und 107 (©.356) 
gezeigten fchottifchen Blaſen befonders beftimmt find. 

Wo man das Pech in den Blafen felbft weich macht, tritt fein Berftopfen 
des Ablaßhahns und keine Entzündung des Pechs an der Luft beim Auslaufen 
ein, und Kruften von Koks würden ſich wohl felbft dann nicht im bedeutenden 
Maße am Boden feſtſetzen, wenn man nicht, wie das jet allgemein geſchieht, 
Dampf anwendete. 
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Man kann auch einen Ablaßhahn ganz eriparen, indem man das Ped) 
nad) Beendigung der Deftillation und nachdem man, wie dies auch, fonft immer 
geichieht, gewartet hat, bis das Mauerwerk fich etwas abgekühlt hat, vermittelft 
Dampfdrud durch ein Steigrohr oben aus der Blafe herausdrückt. 

Nach Brönner (Privatmitth.) ſoll diefes Verfahren ſich jehr gut bewährt 
baben, doch darf man das Abbrüdrohr nicht unter 8cm weit machen, muß es 
jenfrecht bis zum höchften Punkte auffteigen und dann in einem fanften Bogen 
abfallen laſſen, muß es vor dem Abdrücken durch Dampf erwärmen und diefen 
ganz troden anwenden. Man kann bann das Pech nad) einer beliebig ent» 
fegenen Stelle bindrüden, und kann auch, wenn man fonft will, Blaſen mit 
nad) auswärts gebogenem Boden anwenden. Bei biefer Art des Abdrückens 
wirb eine Gefahr der Entzinbung des Pechs in ber Pechlammer kaum eriftiren, 
doch find damit nach unferen Erfahrungen jo viel Unannehmlichkeiten durch 
Berftopfen der Rohre (namentlih im Winter) verknüpft, daß vor ber An- 
wenbung dieſes Verfahrens mır gewarnt werben kann. Brönner hat jeden⸗ 
falls feiner Zeit nur anf ganz weiches Pech beftillirt, da8 er auf Ruß weiter 
verarbeitete; bei der hente üblichen Verarbeitung des Steinkohlentheers ift das 
Pech zum Abdrüden nicht geeignet, ganz abgefehen bavon, daß die Rohrleitung 
ſelbſt bei ftarfem Gefälle nie ganz leer läuft und daher ſtets vor dem Gebrauche 
ausgebrannt werben muß, 

In einigen fchottifchen Fabrilen wird das weiche Pech ans der Blafe von 
oben her ausgepumpt, ohne e8 mit ber Luft in Berührung zu bringen, unb 
mittelft eines eifernen Rohres in die Mifchmühle geführt, wo es zur Aſphalt⸗ 
fabrifation gebraucht werden fol. Wenn diejes Rohr binreichenden Tall hat, 
braucht e8 kaum gereinigt zu werben. 

Das Auslaflen des Pechs ift alfo eine ganz einfache Arbeit, wenn man 
weiches Pech macht. Hierbei ift nämlich einerjeits die Temperatur nicht fo 
hoch, daß daſſelbe an der Luft viele Dämpfe ausftieße und Leicht euer fangen 
fönnte; andererfeits verftopft fich der Ablaßhahn der Theerblafe nicht fo Leicht. 
Ganz anders ift es dagegen, wo man, wie häufig in England und Frankreich, 
das harte Pech felbft aus der Blaſe abläßt. Hier muß man nicht nur, wie 
ion S. 362 bemerkt, das flüffige Pech einige Zeit lang in der Blafe felbft 
etwas abfühlen laſſen, fondern muß e8 auch durch ein geſchloſſenes Rohr zunächſt 
in eimen von der Luft abgefchlofienen Behälter einlaufen lafien, bis es foweit 
abgekühlt ift, daß es keine Dämpfe mehr ausftößt und ſich an der Luft nicht 
mehr entzündet; erft dann kann man es zum völligen Erſtarren in die offenen 
Pechgruben ablafien. Hier follte jedenfalls der Hahn der Theerblaſe mit einem 
Keinigungsflanfch und mit einer Vorrichtung zum Erhigen verfehen fein, um 
da8 ſchließlich darin feftfigende Pech auszuſchmelzen. Man thut dies am beften 
am Ende jeder Operation, ehe die Blafe von Neuem gefüllt wird; es geſchieht 
dann mit viel weniger Gefahr, ald wenn man wartet, bi8 man das Pech ab- 
laſſen will. In diefer Beziehung ift fchon die in unferer Fig. 112 (©. 366) 
angedentete Einrichtung empfehlenswertf. Der Hahn liegt in einer Nifche der 
Blaſeneinmauerung, zu deren beiden Seiten, nur durdy ganz dunne Mauern 
davon getrennt, die Feuerzüge verlaufen. Sollte ihn dieſes noch nicht warm 
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genug halten, jo macht man in der Nifche felbft ein Kleines euer von Hol 
um den Hahn herum, oder man filllt fie mit Sand und erhigt diefen durch ein 
Heines euer. Zuweilen ummindet man aud) den Hahn mit einem Dampf⸗ 
rohre; doc) ift deſſen Hitze oft nicht ausreichend, um hartes Pech zu fchmelzen, 
nur allenfalls hinreichend, um e8 zu erweichen. Unter allen. Umftänden muß 
der Ablaßhahn auf einer von benacdjbarten Weuerftellen freien Seite Tiegen, 
damit die beim Ablafjen herausdringenden Dämpfe nicht Teuer fangen können 

Der Ablaßhahn führt durch ein Kurzes Abfallrohr in eine eiferme oder 
gemauerte, mit Eifenblech bedeckte Rinne, durch welche das Pech in eine Kammer 
zur vorläufigen Abkühlung läuft. Es ift beffer, eine Rinne als eine Röhre 
hierfür zu nehmen, e8 müßte denn die Pechlammer in unmittelbarer Nähe der 
Blaſe ftehen, weil hier ſchon leicht ein Erftarren eintritt, was bei einer Rinne 
weniger fchadet. Man ütberfchüttet den Deckel derjelben mit Erde, um bie 
Luft beſſer abzuhalten und Abkühlung zu vermeiden, muß übrigens trogdem öfters 
das darin fich feftiegende Pech) Ioshauen. Wenn man die Zuft hier nicht gut ab: 
bält, fo kann fich da8 Pech beim Ablaffen Leicht entzinden, und die Entzündung 
pflanzt fich leicht nach der Pechkammer fort, wo dann eine Erplofion faft ficher 
die Folge ift. Die Rinne muß genügenden Yall befigen und ſoll keine ſcharfen 
Biegungen machen. 

In der Pechkammer ſoll das Pech fo lange (4, 5, ſelbſt 12 Stunden) 
bfeiben, bis e8 feine Dämpfe mehr entwidelt und ohne alle Gefahr an die freie 
Luft gelafien werden kann; dies ift nicht möglich, ohne daß es ſchon etwas zähe 
wird, weshalb ſtets etwas in der Kammer zuritdbleibt und von Zeit zu Zeit 
mit der Pidhaue entfernt werden muß. Die Kammer wirb entweder von 
Mauerwerk mit Ziegelboden und gewölbter Dede, oder in beliebiger Geftalt 
aus Eifenbleh gemacht, 3. B. aus einem alten Dampffefjel. Eine gemanerte 
Pechlammer für zwei Blafen & 22t Inhalt Hatte im Lichten 6,6 m Länge, 
2,1m Breite und 2,4m Höhe bis zum Gewölbeſcheitel; aber fie find oft viel 
größer. In den beiden Stirnfeiten find Einfahrlöcher von 0,9 m im Quadrat, 
verfchloffen durch Eifenbleche und mit Lehm verftrichen. An einer Stinjeite 
mündet die Pechrinne ein, an der entgegengefegten Seite befindet ſich dicht über 
dem Boden ein durch Lehm oder durch eine Eifenftange verjchloflenes Stich 
loch, von welchem offene Rinnen nad; den verjchiedenen Pechgruben führen. 

Eiferne Pechlammern find entweder kaſten⸗ ober Teflel- (walzen-) fürmig; 
fie find theurer und leiden mehr durd) das Aushauen, kühlen aber weit fchneller. 
Auf letzteres fommt es freilich nicht fo jehr an, da doch jedenfalls die Abkühlung 
erfolgt, ehe die Kammer fiir eine neue Charge gebraucht wird. Im der That 
wirken eiferne Kühler manchmal zu ftarf und laffen das Pech zu fchnell er 
ftarren, jo daß man fie zuweilen mit einer Feuerung verfehen hat, was aber 
ein Verkoken des Pech verurfachen kann. 

Wo man das Pech in der Pechkammer durch Zuſatz von Schweröl weih 
macht, wird man natürlich faum durch Erftarren defjelben beläftigt. 

Je länger das Pech in der Pechkammer bleibt, defto weniger übelriechende 
Safe giebt es fpäter aus. Wenn feine Temperatur beim Auslaufen 120° 
nicht Überfteigt, wird man faum eine folche Beläftigung finden. Man hat 
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dann auch den Vortheil, daß die dligen Dämpfe, welche den üblen Geruch ver⸗ 
breiten, von bem Pech wieder abforbirt werden und e8 weicher, das heißt werth- 
voller, machen. Aber um fo länger das Pech im ber Pechlammer bleibt, deſto 
dider wird e8; wenn man zu lange wartet, verftopft fich da8 Auslaßrohr, in 
welhem Falle e8 die Arbeiter meift mit einem glühenden Eifen aufthauen. 
Tiefer Kumftgriff führt gelegentlich zu einem Brande und kann ganz weg- 
gelafien werden, wenn man das Auslaßrohr mit einem Dampf sie, 111. 
mantel umgiebt. 

Die Pechkammer muß in der Dede ein Luftlody zum 
Entweichen der Gaſe haben, das man meiſt ganz offen läßt, 
beiler aber in einem ſchief anfteigenden Rohre zum Kamine 
führt, jo daß die ſich condenfirende Flüſſigkeit zurüdlaufen 
kann; oder aber man läßt es etwa 2,5 cm tief in ein mit Wafler oder beſſer 
mit Theer gefülltes Gefäß eintauchen. 

Ein für didflüffige Subftanzen fich eignender Ablaßhahn ift durch Fig. 111 
veranfchaulicht. 

E. Lennard (Engl. Pat. Nr. 4547, 1883) bringt in der (eifernen) 
Pechkammer eine Anzahl von fchmiedeeifernen Röhren an, durch welche kalter 
Theer gepumpt wird, der fich vorwärmt, indem er das Pech abkühlt; oder er 
bringt andere Einrichtungen für diefen Zweck in der Pechlammer an. 

Bisweilen wird feine Pechkammer angewendet, und das Pech fo lange in 
der Blafe abkühlen gelafien, daß man e8 gleich in die offenen Gruben laufen 
laſſen kann. Bei hartem Pech ift diefes Verfahren jedenfalls nicht räthlich; 
man muß die Blafen viel länger fetern laflen, und muß fie nad) jeder Opera« 
tion befahren und durch Handarbeit reinigen. 





Der letzte Theil des ganzen Apparates find die Bechgruben, welche gerade 
vor der Pechkammer liegen und mit derfelben durd einen ftark fallenden und 
mit beweglichen Dedeln verjehenen Canal aus Stein oder Eifen verbunden 
find. Sie haben ein ganz horizontales Ziegelpflafter und 0,5 m hohe Seiten- 
mauern, fonft ganz beliebige, dem Terrain anzupaffende Geftalt und hin- 
veihenden Flächenraum, damit das Pech fie nie mehr als 0,3 m hoch zu füllen 
braucht. Es müſſen ihrer mindeftens zwei vorhanden fein, um ſich ihrer ab- 
wechſelnd zu bedienen, fo daß immer in einer derjelben das Pech völlig erfalten 
und feft werben Tann. Im heißen Sommer befördert man dies wohl durd) 
Auffprigen von Wafler. Es ift zwedimäßig, den Boden der Pechgruben vor 
dem Gebrauche mit Kalk zu tlinchen, damit er recht eben wird und das Pech 
fich ſpäter leicht loslöſt. Hartes Pech wird fo ſpröde, daß es ſich fehr leicht mit 
einer Spitzhaue in großen Schollen aufhauen und fo entfernen läßt. “Der 
dabei unvermeidlich entftehende Staub hat eine ftark entzindende Wirkung auf 
die Augen, und es ift daher den Arbeitern anzurathen, diefelben während des 
Aufhanens mit Flor zu verbinden oder durch Schugbrillen zu ſchützen; aud) 
verrichtet man die Arbeit lieber bei Nacht als bei Sonnenlicht. Im Sommer 
it fie natürlich noch viel unangenehmer als im Winter. 

Watſon Smith maht darauf anfmerkfam, daß die Pechgruben fo ein- 


366 


Erfte Deftilation des Steinlohlentheers. 


SU m 


Pechablaßvorrichtung von Regnault. 367 


gerichtet werben müſſen, daß feine Regenwaſſerlachen darin ftehen bleiben, weil 
jonft da8 einlaufende Pech beim Erftarren pord® umb dadurch ſchwerer ver- 
fäuflih wird. 

In einigen Fabriken find die Pechgruben ganz mit Holzbedeln verfehen, 
oder in einen Schuppen aus galvanifirtem Eifen mit beweglichen Läden ein- 
geichloffen, um Geruch zu vermeiden. 

In ganz Heinen Fabriken find manchmal gar keine Bechgruben vorhanden, 
ſondern das Bed, wird aus der Pedjlammer in Fäſſer und dergl. geichöpft 
oder gepumpt. In diefem alle kommen zumeilen Erploſionen vor, wenn 
man das Pech aus der Blaſe einlaufen läßt, gerade nachdem bie Pechlammer 
duch Aushauen von dem erftarrten Pech gereinigt worden ift !); augenfceinlich 
deehalb, weil durch leßteres die Pechkammer mit friicher Luft gefüllt worden 
ift, welche die von dem heißen flüffigen Pech auffteigenden Dämpfe zur Ent⸗ 
zündung bringt. 

Andere fchreiben ſolche Erplofionen den feinen, in der Luft ſchwebenden 
Pech⸗ und Kohlentheilchen zu; aber dieje fir fich würden wohl ohne die gleich 
zeitig vorhandenen Dämpfe faum gefährlich fein. Wenn man die Kammer 
nad) jeder Operation mit trodenem Dampf ausblafen würde, jo kämen ficher 
feine Erplofionen vor. 

Statt der eben befchriebenen einfachen Kühlkammer für Pech ift in der 
Parifer Gasanftalt eine befondere von Regnault angegebene Einrichtung 
getroffen, welche auch in der Fabrik zu Bedton bei London fungirt und in 
dig. 112 veranfchaulicht ift. 

Das Pech fließt aus der Blafe durch den Hahn a und ein mit Reinigungs⸗ 
ſtutzen d verfehenes Rohr in den Eifenlaften c, in welchem es flinf bis ſechs 
Stunden bleibt und ſich etwa auf 200° abkühlt; aus diefem durch den Hahn 
d und das Rohr e in ein halb in der Erde ftehendes Eifenblechgefäß f, etwa 
2m breit, 10m fang und 3m hoch, welches das Pech einer ganzen Anzahl 
von Blafen aufnimmt. Seiner ganzen Länge entlang läuft eine gemauerte, 
1,5 m tiefe Grube Ah, mit f durd Löcher g am Boden communicirend. Ein 
Eiſenblech © verhindert, daB das von f herliberfommende, jett etwa 120° 
warme Pech fofort an die Oberfläche fteigt; es kann vielmehr nur an dem 
Rande von i vorbeigehen. Das Pech in / und A bleibt von einer Operation 
zur anderen flüffig, da es durch den Erdboden vor zu fchneller Abkühlung 
geſchützt iſt. Auf der Oberfläche von 3 bildet ſich jedoch eine fefte, noch immer 
elaftifche Krufte, was man nöthigenfalls durch Auffprigen von Waſſer befördert. 
Wenn nun neues, ganz heißes Pech von a abgelafien wird, jo fließt diefes in f 
auf die Oberfläche des fchon großentheils erkalteten, aber noch immer flüffigen 
Pechs von der legten Operation und drängt dieſes durd) g nach Ah, deſſen 
eigener, wiederum etwas lälterer Inhalt bei i vorbei auffteigt und unter ber 
feſten Kruſte bei % in die offenen Gruben 2 einfließt, um dort in 8 bis 10 
Tagen ganz zu erftarren. Das ganz heiße Pech in f Hat inzwifchen Seit, ſich 
abzufühfen; die von ihm unb in c auffteigenden Dämpfe, welche durch das 
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Rohr m communiciten, werden an ben durch bie Luft gefühlten Eifenwandungen 
condenfirt oder einfach von dem flüffigen Pech wieder abſorbirt. Das in ein 
mit Theer gefülltes Gefäß tauchende Rohr dient zum Entweicdhen der Luft. 
beim Einlaufen des Pechs und zugleich als eine Art Sicherheitsventil. Außer: 
dem aber trägt (in London) / noc auf feinem im Dedel angebrachten Mam⸗ 
loche einen loſe auffiegenden, nur mit Scott’8 Cement verfitteten Dedd, 
welcher ebenfalls die Function eines Sicherheitsventild verfieht. Durch dieſen 
Apparat wird in der That jede Beläftigung durch die vom Pech abgegebenen, 
fonft als dicke Wolke fich weithin am Boden verbreitenden Dämpfe, und ſelbſt⸗ 
redend jede Yeuerögefahr jo vollfommen verhütet, daß man, während des Ab 
laſſens daneben ftehend, dafjelbe nur an der Deffnung % durch das Ausfließen 
des zähen Pech® bemerken kann. Beim birecten Ablaſſen des Pechs würden 
die ſchweren, gelben Dämpfe defjelben, welche namentlich die Augenlider fehr 
reizen, weit und breit Beläftigung hervorbringen, abgefehen von der Gefahr 
ihrer Entzündung. Nach dem amtlichen Bericht von Dr. Ballard (f. oben) 
bringen dieſe Dämpfe zuweilen Kopfweh, Schwindel, Uebelfeit und Hin und 
wieder Athembeſchwerden hervor, aber ernftliche oder dauernde Nachtheile für 
die Gefundheit Tießen fich nirgends nachweiſen. 

Es braucht nicht befonders erwähnt zu werben, daß eine derartige Ein⸗ 
richtung nur dort möglich ift, wo man täglich minbeftend einige Dale Fed 
abzulafien in der Lage ift, alſo in Deftillationen allergrößten Stils. Wo die 
nicht der Fall ift, wird das Pech ftarr und unbeweglich geworden fein, bevor 
neue Mengen in den Apparat eingelafien werden künnen. 

Wie bereits hervorgehoben, ift da8 Aushauen des Pechs aus den Bed 
gruben feine angenehme Arbeit ; jehr erichwert wird diefelbe, zumal im Sommer, 
noch dann, wenn man auf Weichpech arbeitet; aber wo man große Mengen 
von Theer zu bewältigen bat, wird fich hier kaum Abhülfe fchaffen Lafien. 
Für Heinere Deftillationen, welche jährlich nicht Über 200 000 Etr. Theer ver 
arbeiten, empfiehlt e8 fi) dagegen fehr, da8 Pech in Formen fließen zu laflen, 
welche nad, dem Erftarren aus einander genommen werben Können und auf 
diefe Weife gleich das Pech, in lofen Blöden Liefern. Als ſolche verwendet 
man in der Regel alte Theerfäfler, welche, in der Mitte getreumt, je zwei 
Kübel Tiefern, aus welchen das Pech beim Lodern ber Reifen und Dauben 
nad dem Umſtürzen in coniſchen Blöcken herausfällt; hier und da beſitzt man 
auch eiferne, ähnliche Formen, welche vor den Kübeln den Vorzug größerer 
Haltbarkeit befigen. 

3. Bueb (freundliche Privatmittheilung) hat zu dieſem Zwecke eine vor- 
züglich functionirende Vorrichtung conftruirt, welche ſich mit Leichtigkeit durch 
einen einzigen Arbeiter bedienen läßt. Das theilweiſe erfaltete, aber immer 
noch ziemlich ditnnflüffige Pech fließt aus der Pechkammer (alter Dampf 
keſſel) zunächft in ein Meines Reſervoir, das fic) anf einer Drebfcheibe befindet 
und nıit einer langen, offenen Rinne in Verbindung fteht, welche auf zwei 
Heinen eifernen Karren in balbfreisförmigen Schienen läuft. Die Rinne 
befigt in gewifien Abftänden, welche fic) nad) dem Durchmefler der Bechformen 
richten, durch Holzpflöde verfchliegbare Deffnungen von etwa zwei Zoll Durch⸗ 
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mefler. In radialer Anordnung unter dieſer Rinne ftehen die Pechformen, 
welche der Reihe nach durch Entfernen der Holzpflöde gefüllt werben können. 

Eine ähnliche Vorrichtung, die etwas weniger Pla beanſprucht, hat 
H. Köhler mit gleichfalls beftem Erfolge eingeführt. Derſelbe legt längs 
der Pechkammer (alter Dampftefjel) eine eiferne Rinne, welche am Boden in 
Entfernungen von je 80cm mit je einem Holzpflock verſchloſſene zweizöllige 
Oeffnungen befigt. Senkrecht gegen dieſe Rinne und auf drei Schienenreihen 
in Rollen laufend befindet ſich eine zweite, gleichartige Rinne, unter welcher der 
Reihe nad) die Pechlübel aufgeftellt werden. Die Arbeit mit diefer Vor⸗ 
richtung geftaltet fi) fo, baß man zunächft die Laufrinne unter die äußerfte 
Oeffnung der feſtſtehenden Rinne fchiebt, und unter ihr die nöthigen Kübel 
aufſtellt. Sind bieje gefüllt, jo wird die Rinne um eine Oeffnung . weiter 
geihoben und fo fort, bis alle Kübelreihen gefüllt find. 

Die Kübel werben hergeſtellt aus alten Petroleumbarreld, welche zum 
Theertransport gedient haben und dafür nicht mehr verwendbar find. Jeder 
Kübel nimmt etwa 75 bis 80 kg Pech anf, fo daß man auf eine Blafe von 
15000kg Theerfüllung 12 Reihen von je 10 Kübel gebraudt. Bei ber 
eritien Berwendung ſchäumt das Pech leicht im biefen Kiübeln in Yolge ber 
Fenchtigkeit, welche das Holz aus dem Rohtheer aufgenommen hat; fpäter 
laſſen fich diefelben ganz glatt bis zum Rande füllen. Es iſt nicht nöthig, 
diefelben mit Kalt» ober Lehmwaſſer anszuftreichen, da fich die Dauben nadı 
entfprechender Loderung ber beiden oberen Reifen durch einen leichten Schlag 
mit dem Hammer glatt vom erftarrten Peche trennen, Durch Umftitrzen auf 
eine fefte Unterlage fallen die Blöcke von felbft heraus, Bei neuer Verwen⸗ 
dung müflen die Reifen natürlich wieder angetrieben werben. 

Es ift unſchwer zu erkennen, worin die Vortheile dieſes Verfahrens liegen. 
Zum Füllen des Pechs aus 15000 kg Theer in die Formen haben zwei Mann 
etwa zwei Stunden zu arbeiten und nur wenig länger dauert auch das Aus⸗ 
ihlagen der Yormen. Das Pech aber gewinnt man dabei in abfolut. reinem 
Zuſtande ohne jegliche Verumreinigung und gleich in einer Form, welche bie 
Verladung in Waggons leicht macht. Dabei wird außerdem das fo Läftige 
Stäuben beim Aushauen aus ber Grube faft gänzlich vermieden. Ebenſo ift 
es für bie Entleerung der Formen beinahe gleichgültig, ‚ ob man auf Hartpech 
oder Weichpech arbeitet, vorausgeſetzt, daß man im Sommer das Ausſchlagen in 
früher Morgenſtunde beſorgt. Der Verſchleiß an Pechkübeln iſt infofern nicht 
ſehr hoch anzuſchlagen, als man zu ihrer Herſtellung nur alte, unbrauchbare 
Theerfäfier verwendet, die ſich in jeder Theerdeſtillation in genügender Menge 
ergeben und abgängige Kübel immer zum Anheizen der Blaſen pafiende Ver⸗ 
wendung finden, wozu man ja natürlich fonft auch die unbrauchbaren Theerfäfier 
verwenden witrbe. Beim Gebrauce von eifernen, aus zwei durch Scharnier 
verbundenen Theilen und einem abnehmbaren Boden beitehenden Formen ift 
ed nnerläßlich, diefelben vor dem Gebrauche mit einem Lehmanftrid) zu ver« 
iehen, da das Pech außerordentlich feft am Eifen haftet. Vortheilhafter ift aber 
ein ganz dünner Ueberzug der Formen mit einem billigen Mineralöl (Paraffinöl 
oder ſchweres Petrolbeftillat), in welchem ſich das Pech nicht Löft. 

Kunge-Köbler, Eteinlohlentbeer. 04 
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. Bezüglich des Ahlaſſens des Pechs verweifen ‚wir ſchließlich noch auf eine 
Tabelle in Alkali Reports Nr. 30 (1893), p. 22. big 29, welche fit alk 
englifchen Theerwerke folgende Daten angiebt: Zahl der Blafen, Größe derjelben 
(zwifchen 2 und 40t Inhalt, die große Mehrzahl 10 bis 12), Beſchaffenhen | 
des Pechkuhlers, Temperatur, mit der das Pech aus der Blaſe in den Kühler 
abläuft (nur in wenigen Fällen ‚angegeben, ſchwankt biefelbe zwifchen 100 bi 
2800 C.), Temperatur, mit ber e8 aus dem Kühler in die offenen Behälter 
fäuft [ebenfalls nicht fehr oft angegeben, ſchwankt zwifchen faft falt (?) und 
243° &.], die zur Befeitigung dee Übelriechenden Dämpfe angewandten Mittel 
[meift Verbrennen der Gafe, ziemlich oft Eiſenoryd (2)], fowie. jene zur Er 
zielung eines ausreichenden Zuges (meift Dantpfinjeciten, doch auch zuweilen 
durch: Kamine mit oder ohne Waſſewerſchluß) 
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aſciedene Verſuche find ‚gemacht worden, um die Deftillation de} 
Theers zu einer continuirlicdhen Operation zu geffalten, jo daß fortwährend 
neuer Theer .einfließt und das Pech abfließt. Mallet) läßt den Theer anf 
einem hinreichend langen Bleibade circuliren, fo daß er auf feinen Wege 
fucceffive alles Leichte und. ſchwere Del abgiebt -und Hinten als Pech abflict. 
Die Fraetionirung gefcjieht dadurch, daß der Theer um Scheidewände herum- 
fließen muß, welche feine Circulation rticht aufhalten, aber die Dämpfe in zwei 
ober brei Kategorien trennen. - Nach Knab kommt aber dabei kein ðkonomiſcher 
Bortheil heraus. Ä 

Ein Vorſchlag von Vohl?) bezwedt cbenfalls fractionirte Deſtillation bei 
conftantem Niveau, namentlich um dem Nachtheile des Zurlickhhaltens der 
leichten Oele durch die ſchweren zu begegnen. Hierzu dient ber in Fig. 113 
verdeutlichte Apparat. A und B find gußeiferne Deftillationskeffel, C Zufluß⸗ 
rohr, 75 bis 100mm in die Flüffigkeit eintauchend. DD Manulochbedil 
E Abzug8-.rejp. Steigrohr für die in A ſich entwicelnden Dämpfe, wodurch 
fie nad) B geführt werden; F ebenfo für die von B nad) dem Separator G 
übertretenden Dämpfe; H Abzugsrohr für die ſchweren Dele, in Verbindung 
mit einer Kühlfchlange ftehend; I Abzugsrohr fir die Leichteften Dele, ebenfolt 
mit einem Kühlapparat in Verbindung; . X Verbindumgsrohr zwischen beiden 
Keffeln, mit dem eingefchraubten Hahn U, den man durch die Handhabe .L 
öffnen kann, um. die Ylüffigfeit von B nad A abzulaflen. m und » find 
Schwimmer, wovon m fo angelegt ift, daß beim Steigen der Fluſſigkeit in 4 
über das Niveau a derfelbe durch eine Hebelvorrichtung den Zuflußhahn fit 
das Rohr C ſchließt;  ift mit einem Lofen Ventilſchluß angelegt, der fich bei 
zu hohem Niveau öffne, O Ablaßhahn für die fchweren Oelrückſtände in 4. 
P Feuerung mit der Schiiröffnung 4. Soll der Apparat in Thätigkeit gefert 
werden, jo wird A durch C bis a gefüllt, der Inhalt zum Sieden gebradt 
und dann ein dünner continuirliher Strahl durch C zufließen gelaffen. Bit 


1) Girard & Delaire, Dörives p. 11. — *) Dingl Journ. 177, 133. 
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4 in flarlem Deftilliren begriffen.ift, hält. man die Flamme durch einen 
Schieber von B ab und läßt fie durch einen anderen Canal direct in ben 
Schornftein gehen. Inzwiſchen werden B und C fi ſtart erwärmen und 
dur H wird ein beftändiges Oelſtrahl abbeftilliren.. Nun wird durch Deffnung 
des Schieberß das Feuer von P auch unter B weggeführt. Man erhält num 
durch I leichtere und durch A ſchwerere Dele; in B bleiben fehr. ſchwere Dele 
zurüd. ‚Wenn m den Zufluß ſchließt, muß das Feuer verftärkt werden. Auch 
wenn das Bentil n in B ſich Hebt, ift dies ein Zeichen von zu ſchwachem feuer, 
welches eine zu flarfe Condenfation in B verurfacht, oder aber der Schieber, 
welcher die Feuerung von B abhielt, iſt zu fpät gezogen worden. Iſt A ab» 
getrieben, was man ſehr bald durch die Erfahrumg lernt, jo wird das euer 


mit naffer Aſche gededt und der Ruckſtand in A durch einen Refrigerator, ber 
ſtehend aus einem in Wafler liegenden Röhrenfyfteme von Gußeifen, in ein 
jeſt zugededtes eiferne® Gefäß abgelaflen. Dann läßt man den Inhalt von 
B duch K und U nad) A fließen, erjegt das Fehlende bis zur Linie a durch 
Zufluß bei C, ſchließt durch den Schieber das Feuer von B ab und beginnt 
von Nenem wie vorher. in folder Apparat (gebaut von Thiriart & Co. 
in Cöln) foll in 12 Stunden 17/, Tonnen fertiges Photogen liefern, und zwar 
bei richtiger Behandlung der Brauntohlenrohöle oder des Petroleums fofort 
fertiges Brennöl ergeben. Hierfir war aud) der Apparat von Vohl zunächſt 
beftimmt, doch glaubte er, daß man ihn aud) zur Deftillation der Steinfohlen- 
theeröle mit großem Vortheile verwenden und faft die doppelte Ausbeute an 
bafenbildenden Kohlenmwafferftoffen dadurch erzielen könne. Der Apparat ift 
nirgends, auch nicht in der Braunfohlentheer-Induftrie, im Gebrauch. 
21* 
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N. M. Henderfon (E.P. Nr. 540, 1883) hat einen ähnlichen Apparat 
conftruirt, welcher drei horizontale Cylinder von etwa 2m Durchmeſſer und 
2,7 m Länge umfaßt. 

Achnliches bezweden auch die Patente von 9. Ellifon und E. Davit 
(Engl. Bat. Nr. 13929 von 1886) und Mar Böhm. Co. (D. R.⸗p. 
Nr. 60747), welche wir bereit8 weiter vorn befprochen haben. 
| Zur continuirlichen Deftillation hat auch Lennard (D. R⸗P. Nr. 50152, 
1889) !) einen Apparat conftruirt, der durch die folgenden beiden Zeichmungen 
' Fig. 114. 








(Fig. 114 u. 115) fchematifch wiedergegeben wird. Er befteht der Haupt⸗ 
fache nad} in einem Delbade B, in welches das im beliebig viele AbtHeilnngene 


Fig. 115. — — 








getheilte Deſtillirgefäß C theilweiſe eintaucht. Der Boden diefer- Abtheilungen 
iſt, wie aus Fig. 114 erſichtlich, treppenartig verſetzt, fo daß berjemige 
der folgenden Abtheilung ſtets tiefer Liegt, als derjenige der vorhergehenden. 
Die Eins und Austrittsöffnungen für den Theer von einer Kammer zur anderen 
liegen auf entgegengefetten Seiten der ‚einzelnen Abtheilungen und entfprecen? 
der Lage diefer Deffnungen ift der Boden geneigt, alfo von der Ein- zur Auk 
trittsöffnung. Der Theer wird auf diefe Weife gezwungen, einen ferpentinartigen 


1) Chem.⸗Ztg. 189%, S. 138. 
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Weg durch die einzelnen Abtheilungen zu nehmen, alfo möglichft lange in jeber 
einzelnen zu verweilen. 

Eine Dampfleitung D entfendet in jede Abtheilung des Deftillivgefäßes C 
eine Abzweigung d, weldye über dem Boden in ein perforirtes Rohrſyſtem 
mündet. Die dem Einlaßrohr für den Theer (A) zunächft gelegenen Abthei⸗ 
Imgen bejigen am Boden Einfentungen E, welche durch eine Scheidewanb e 
(dig. 115) getheilt find. Auf einer Seite der lesteren wird das Dampfrohr d 
mit dem Dampfvertheiler d eingeführt. Der bei A in die erfte Abtheilung 
fließende Theer filllt die Einfenkungen Z und tritt durch die auf der entgegen- 
gejegten Seite von A liegende Einlaßöffnung zur zweiten Abtheilung und fo 
fort immer der Senkung de Bodens der einzelnen Abtbeilungen folgend, bis 
derfelbe durch die Wirtimg der Wärme des Delbabes im Verein mit derjenigen 
des durch das Rohrſyſtem eingetriebenen Danıpfes in Pech übergeführt ift, 
welches continuirlich bei F' austritt. 

Bor dem Eintritt in das Deftillivgefäß wird ber Theer ſoweit vorgewärmt, 
dag die Deftillation fofort beginnt. Dies geschieht zunächt dadurch, daß der⸗ 
ielbe vorerft eine, im dem heißen Delbade B Tiegende Spirale Y', dann weiter 
einen Scrubber mit poröfem Geftein und gegenftrömendem Dampf paffirt. 
Tie hierbei und bei der Deftillation fich entwidelnden Dämpfe werben durch 
Condenfationsvorrichtungen geführt, als deren Kühlmedium ber Theer felbft 
oder auch ſchon feine condenfirten Deftillationsproducte dienen; bie leßteren 
unterliegen hierbei jelbft wieder einer Deftillation, wodurd) die Trennung der 
einzelnen Theerölfractionen erzielt wird. 

Diefer ſehr complicirte und nicht minder koftfpielige Apparat, in welchem 
Theer aus dem Delbade abbeftillirt werden ſoll, hat wohl außer in der Fabrik 
des Erfinders nirgends größere Verbreitung gefunden. Rad) einem neuer- 
lichen Batent von Lennard (D. R.⸗P. Nr. 73116, 1891) 2) wird der in 
üblicher Weife zunächſt als Kühlmittel durch mehrere Condenfatoren gedrückte 
und hierdurch; vorgewärmte Theer in gejchlofienen, röhrenförmigen Ueberhigern 
fo Hark erhigt, daß er beim Eintritt in einen Scrubber durch einen ‘Dampf- 
firom von feinen flüchtigen Beftandtheilen befreit wird. Letztere fammeln fich 
in den einzelnen, vorher erwähnten Condenfatoren und fließen getrennt in 
verichiedene Sammelbehälter. Das im Scrubber ſich ausicheidende Pech wird 
in eine Bechlanmer geführt und von da in gewöhnlicher Weife in Pechgruben 
geleitet. Zum Ueberhitzen des Theers dienen Defen, im Wefentlichen Sand» 
büder mit eingelegten Schlangenröhren, die zur beſſeren Ausnugung ber Wärme 
mit Rippen verfehen find. Die Condenfatoren find mit röhrenfürmigen Auf- 
ſatzſtücken ausgeftattet, deren Durchgangscanäle gegen einander verfegt find. 

Nah) Alkali Reports 1894, p. 126 ift das Auftreten beläftigender 
Dämpfe bei diefem Apparate faft ganz aufgehoben. Ueber den pecuniären 
Erfolg laſſe fich ein beftimmtes Urteil noch nicht abgeben, obwohl viel Arbeit 
und Brennmaterial gejpart werben fol. In der Fabrik von Forbes, Abbot 


1) Ghem.-Btg. 189, ©. 367; Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1894, Ref, ©. 326; 
Wagner's Yahresber. 1894, ©. 577. 
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und Lennard in Eaft-Greenwich waren 1895 1) zwei folcher Netortenanlagen 
im Betriebe. Im ber älteren werben in 24 Stumden 16000, in ber neueren 
24000 Gallonen Theer deſtillirt. Außerdem war nur noch eine Anlage auf 
dem Continente vorhanden, und eine andere wurbe im Schottland gebant. 
Nach dem 32. umd- 33. Jahresberichte ber Oberinfpection ber chemiſchen 
Fabriken Englands (1895) Hat die Lennard-Retorte noch nicht die Anwen⸗ 
dung gefunden, die fie verdient. 

Der Apparat zur ununterbrochenen fractionirten. Deſtillation von 
A. Mafon?) (D. R⸗P. Nr. 66097) ift namentlich fir die Verarbeitung 
von Erdöl beftimmt, durfte ſich aber ohne Weiteres zur Theerdeftillation ver- 
wenden lafien. Die aus zidgadfürmigen Rohrkörpern gebildete Retoru 
Si. 116). wird aus fo viel einzelnen Theilen oder Kammern abed zuſammen-⸗ 


Big. 116. 


gejegt, als die Anzahl der zu geroinnenden Beftandtheile beträgt; es kann die 
Netorte indeſſen aud) aus einem durchgehenden Zuge eig 117) gebildet 
werben. Die einzelnen Theile find über einander und in einem befonderen 
Raume 1,2,3,4 des Ofens angeordnet, welche durch Theilwände z oder 
verengte Züge 2’ abgetheilt werben, durch welche hindurch die Theile mittelit 
Rohrkrummer d, verbunden werden. Die Retortentheile haben Halsanfähe €, 
welche von ben Rohrfriimmern d, und d, abzweigen. Wenn bie Theile zwei Rohr 
längen in jeder Ofenkammer umfaffen, fo ftehen die Hälfe je mit einem be 
fonderen Kühler f in Verbindung, welcher nad) einer Vorlage a, führt und 
durch eine Pumpe g vervollftändigt werden fann, um den Dampf abzufaugen 


%) Zeitſchr. f. ange. Chem. 1898, ©. 233. — *) Ibid. 1898, ©. 88. 
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und in dem Kühler ein Vacuum aufrecht zu erhalten. Aus der Vorlage ger 
fangen die Producte in einen Behälter b,. 

Jeder Theil der Retorte kann durch Heizgafe erhitzt werden, weldhe in ber 
Denerung h erzeugt werben; oder es Tann eine befondere Feuerung in jedem 
Theile vorgejehen werben, oder es fann-audh die Erhitzung von Dampf in eiriem 
Dampfmantel k, erfolgen. Ein Sandbad A, dient zur Regelung ber Hitze. 
Es empfiehlt ſich indeſſen die Benutzung der Hige einer Feuerung Ah mit 
Schornftein und Schiebern, welde bie Heizgaſe dem bezüglichen Kammern zur 
führen ober dieſelben abfperren. Zuge und Mappen 10 ermöglichen die Reger 
lung der Wärme der eingelnen Retortentheile nad) den Temperaturen, bei 
welchen die verfchiedenen zu gewinnenden Producte überbeftilliren. Die auf 
einander folgenden Theile können für die ſchwereren Producte, welche der Hitze 


eine längere Zeit ausgeſetzt werben mliffen, länger fein. Die Heizgafe gelangen 
in den Schornftein entweder durch einen Canal v, während der andere Canal 
durch Schieber = gefchloffen ift, und werben aus dem Abzuge in bie nächft 
högere Kammer und von diefer in ben Abzug auf der anderen Seite geleitet 
und fo fort, fo daß die einzelnen Kammern nad) einander geheizt werden, oder 
& fann die Abfperrung jeder einzelnen Kammer erfolgen, jo daß die Heizgaſe 
diefe Kammer gar nicht durchſtreichen. Eine Kuhlung der Kammern kann 
durd Oeffnen von Luftcanälen 0 bewirkt werden, durch welche Luft in den 
einen ober anderen Abzug gezogen wird. Sol in den einzelnen Kammern 
eine verfchiedene Temperatur herrſchen, welche durch den Durchzug der Heiz, 
gale in vegelmäßigem Abzuge nicht erzielt werben kann, d. h. ſoll z. B. die 
efte und dritte Kammer fühler gehalten werden, ohne daß eine Temperatur« 
abnahme in der zweiten und vierten Kammer eintritt, fo werben die Schieber 
derart eingeftellt, daß die Heizgafe die erfle und dritte Kammer nicht durch⸗ 
ftreichen, dagegen durch die zweite und vierte Kammer ihren Weg nehmen. 
Das Del (oder der Theer) wird in ununterbrochenem, geregeltem Strome 
durch ein Zufeitungsroge 5 dem oberen vorderen Ende des erften Retorten« 
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theiles a aus dem Behälter J zugeführt; dieſem Delftrahl wirkt ein Dampie 
ſtrahl durch % entgegen, welcher die Zerftäubung des Deles durch directe Be- 
rührung mit dem Dampf erleichtert. ine derartige Einwirkung eines Dampf: 
ſtrahles auf das zu deſtillirende Product findet in jedem einzelnen Retorten⸗ 
theile ftatt. Das fo zerftäubte und vertheilte Del wirb bie heiße Innenflache 
der Netorte entlang getrieben, deren Temperatur nach ber Berbampfung® 
temperatur des zu gewinnenden Productes abgeftuft ift; nachdem das Del bi 
A angelangt ift, tritt e8 in den zweiten etortentheil über. Während der 
verdampfte Theil des Deles, welcher unter der Wirkung des Vacuums ſteht, in 
den Kühler übergeht, tritt das Del, welches in den nächſten Retortentheil flieht, 


Big. 118, 


durch ein Abſchlußgitter n, welches eine Art Verſchluß gegen das Uebertreten von 
Dampf aus einer Netortenabtheilung in die andere bildet. Auch in dem fol 
genden Netortentheile trifft da® Del gegen einen Dampfftrafl und wird einer 
größeren Hige ausgeſetzt, bie dem zunächſt zu entwickelnden Probucte angepaßt 
Fig. 119, iſt. So geht es fort, bis der legte Re 
tortentheil erreicht ift, auß welchen ein ſchwe⸗ 
„res Theeröl ober ein anderer Rüdftand in 

einen Behälter o abgelafjen wird. 
Eine andere Eonftruction hat H. Propfe 
(D. RB. Nr. 55025, 1890) angegeben. 
Sein Apparat beftebt im Weſentlichen 
aus einer halbcylindriſchen, ſchmiedeeiſernen 
Mulde (Fig. 118 und 119), welde durch 
Zioifchenwände S in eine Anzahl Abteilungen A getheilt ift und im welcher der 
Theer einer Wärmequelle entgegengeführt wird. Die Zwiſchenwände S reichen 
nicht ganz bis auf den Boden der langgeftredtten Mulde, fondern laſſen dort bei 
s einen Durchlaß fir den Uebertritt des Theers aus einer Abtheilung in bie 
andere offen. Auf dem Wege, weldjen ber durch den Trichter T’ unter das Niveau 
der Fluſſigkeit im Apparate eingelaffene Theer zu nehmen gezwungen if, 
werben demſelben zumächft bie leicht fiedenden, daun ſchwerer flüüchtige und 
zuletzt bie höchſt fiedenden Antheile entzogen, welche durch, am Dedel einer 
jeden Abtheilung angebrachte Helme H abgeführt und in Condenſatoren ger 
feitet werben. Der Theer wird in Folge defien immer ärmer an öligen Ber 
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Randtheilen und verläßt den Apparat aus der legten Abtheilung als Pech. 
Um diefem legteren die überflüffige Wärme in nugbringender Weife zu ent- 
ziehen und das Auftreten beläftigender Dämpfe bei feinem Austritte ins freie 
ju vermeiden, wird das Pechabflußrohr 8 durch den im Apparat enthaltenen 
Theer in umgelehrter Richtung zurückgeleitet. Dabei giebt es in ben erſten 
Adtheilungen des Apparates feine Wärme größtentheil® an den nur ſchwach 
erhigten Theer ab und fließt aus dem Hahn A in die Vorlage. 

H. Köhler hatte Gelegenheit, mit einem Verſuchsapparat nach dem 
Bropfe’fhen Berfahren während eines Zeitraumes von vier Monaten zu 
arbeiten und hat dabei conftatirt, daß eine fractionirte Deftillation, ähnlich wie mit 
den jet üblichen ftehenben Blaſen, in der That leicht erzielt werben kann. ‘Der 
Apparat bejaß einen Durchmeſſer von 1,0 m und eine Länge von 4,6 m und 
acht Abtheilungen, von denen jede mit einem Helm und Kühler verjehen war. 
Tie ſtündliche Leiftung des Apparates betrug ca. 150 kg Theer bei einem 
Brennftoffanfwande von 10 Proc. befter Ruhrkohle. ‘Dabei wurde in jene 
Abtheilungen, welche Schweröfe lieferten, noch trodener Dampf eingeblafen, 
um das Abfegen von Koks zu verhüten. Recht gut gelang die vollſtändige 
Gewinnung des Borlaufes und Leichtöles, weniger gut die Trennung des 
Carbolöles vom Kreoſotöl und ebenfalls gut eine fcharfe Trennung des Anthracen» 
öleg vom Kreoſotöl. Ein Nachtheil des Upparates ift das häufige Ber- 
fiopfen bes Perhabflußrohres in den erften Abtheilungen, was jedesmal große 
Störungen im Betriebe zur Folge hat. Durch Entfernung diefes Rohres 
unter Preisgabe der Anönugung der Wärme bed Pechs wurde dieſem Uebel» 
ſtande für die Folge abgeholfen und das Pech aus der legten Kammer direct in 
emen geichlofienen Pechkühler einlanfen gelaffen, von wo aus e8 nad) gehöriger 
Abkuhlung in Formen gefüllt wurde. Es iſt nicht ganz leicht, die Deftillation 
jo zu leiten, daß fortwährend gleichmäßige Deftillate erzielt werden; in biefer 
Hinſicht bedarf namentlich die Feuerungsanlage noch einer fehr . weientlichen 
Berbefierung, damit e8 möglich ift, die Temperaturen in ben einzelnen Abs 
theilungen entfprechend ben Siebepunften der Deitillate zu reguliren. 

Die bei der Deftillation von Steinkohlentheer gleicher” Herkunft in 
Bropfe’s Apparat, fowie ftehenden Blafen mit Bacuumbetrieb refultirenden 
Ode Bat H. Köhler in Bezug auf ihr Verhalten bei der Deftillation ver⸗ 
glihen. Die nachſtehende (f. Fig. 120 a. f. ©.) graphifche Darftellung, auf 
welher die ausgezogenen Curven die Dele aus dem Bropfe’fchen, die punk⸗ 
tirten die ans dem gewöhnlichen Apparate betreffen, zeigt die Refultate diefer 
Verſuche. 

Danach ſteht die Wirkung des Apparates derjenigen einer gewöhnlichen, 
ftehenden Blafe keineswegs nach und dürfte diefelbe bei größerer Dimenſioni⸗ 
tung und paffender Abtheilung der einzelnen Kammern entſchieden noch über⸗ 
treffen. Dabei dürfte fich auch ein geringerer Brennftoffverbraud erzielen 
laſſen, deſſen Koften übrigens ſchon durch Erſparniß an Arbeitskräften gededt 
find. Durch Einführung von Schweröl in die legte Kammer kann man direct 
auf jede beliebige Härte des Pechs arbeiten. Unfere Meinung über diefen 
Apparat geht dahin, daß berfelbe in feiner heutigen Form zum Mindeſten 
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geeignet ift, eine Entwällerung und Befreiung des Theers von feinen leicht 
fiedenden Beftandtheilen vortheilhaft. vorzunehmen, alſo zur Erzielung eines 
Materiales, wie e8 die Yabrifen zur Herftellung der. Dadypappe beditrfen. Für 
diefen Zweck beſitzt der Apparat ſogar eine ſehr beträchtliche Leiſtungsfähigleit 
bei ſehr geringem Raumbedarfe. 

In. jüngfter. Zeit endlich iſt von 9. Hirzel in Leipzig · „Plagwitz (nach 
freundlicher Privatmittheilung) ein neues Verfahren zur continuirlichen Deſtilla⸗ 
tion des Theers eingeführt worden, welches ſich vor anderen ſchon dadurch vor⸗ 
theilhaft auszeichnet, daß es die Anwendung von Deſtillationstemperaturen von 
überrafchender Niedrigkeit geſtattet. So z. B. laſſen ſich nach Hirzel's Ler- 
\ Fig. 120. 

Graphiſche Darftellung 
. der Siedetemperaturen von Steintohlentheerölen, gewonnen durch continuirlichen 


Betrieb in Propfe's Apparat, ſowie durch intermittirenden Betrieb in einer 
ſtehenden Blaſe von 600 Etr. Füllung. 





fahren alle ‚diejenigen Theerbeftanbtheile, die aus den üblichen Blaſen bis 300° 
abbeftilliren, bei einer Temperatur von nur 155 bis 160% aus dem Theer 
gewinnen, und zur Deftillation des Anthracenöles nebft Hartpechgewinnung 
genügen 250° (anftatt 400°. und mehr, wie bei der Blajendeftillation). Bei 
fo niedrigen Deftillationstemperaturen treten feine Zerſetzungen auf. Das 
Anthracenöl Liefert ohne Weiteres ſchönes, gehaltreiches Anthracen und die 
Phenole und Krefole find fo leicht abfcheidbar, daß fie anf einfache Weife, ohne 
Anwendung von Chemifalien (Schwefeljäure, Chromfäure u. dergl.), völlig 
farblos und rein gewonnen werden können. 

Nach diefem Berfahren läßt man den in A (Fig. 121) vorgemwärmten, 
durch Siebe von gröberen Beimengungen befreiten Rohtheer in vegulicharem, 
continuirlihem Strahle von oben in eine Colonne B ein-, und durch die zahl- 
reihen Beden berfelben nach unten durchfliegen. Auf dem Boden eines jeden 
Dedens diefer eigenthümlichen, in vielen Staaten patentirten, fogen. „heizbaren 
Colonne* befindet fic eine Dampfheizichlange a, die, wenn Dampf von 6 bie 
61/, Atm. Spannung darin cireulirt, den in dem Beden befindlichen Xheer 
auf 155 bis 160° C. erhitt. Gleichzeitig läßt man von unten nad) oben 
etwas directen Dampf durd) die Colonne ftrömen, der ebenfalls die Colonmen: 
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temperatur annimmt und nun ans dem ihim entgegenfließenden erhigten Theer 
die darin enthaltenen leichteren, mittleren und ſchweren Dele fo vollftändig 
verflächtigt und zum Deftilliren bringt, daß unten aus der Colonne nur noch 
ein aus Anthracenöl und Hartpech beftehendes Weichpech abgeht. 

Die aus der Colonne B abbeftilivenden Dämpfe entweichen durch d nad) 
der Kühlichlange C, deren Kühfwafjerbehälter ſich durd, ein Dampfrohr er» 
märmen läßt. Aus der Küplichlange C fließen bei d die condenſirten Theeröfe 
nebft Waſſer zundichſt in den Scheidefaften D ab, in welchem bie Dele, die als 
ſpecifiſch ſchwerere zu Boden finken, ſich abfcheiden, während Waffer und die 
auf biefem ſchwimmenden leichteren Dele durch das Rohr e in ben zweiten 
Scheidelaſten E übergehen und ſich hier derart trennen, daß das Wafler feitlich 


abläuft, während fowohl aus D als auch aus E das vom Wafler getrennte 
Tpeeröl durch die Rohre f und fı, bei g und gı fichtbar in den gemeinfchaft- 
lichen Sammelbehälter F abfließt, jo daß man alfo ein „Deftillat“ erhält, das 
gewöhnlich etwa 30 Proc. des Rohtheers ausmacht. 

Da der Inhalt der Scheibelaften D und E gewöhnlid, durch angebrachte 
Dampffdlangen etwas erwärmt wird, um Naphtalinausfceidungen zu ver« 
meiden, find, zur Verhütung von Benzolverluften, die Scheidetaften mit Dunft» 
rohten A und A, verjehen, durch welche etwa entweichende Benzoldämpfe einem 
Nachtuhler G zugeführt werden. Was fid) in G verbichtet, jammelt ſich in 
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dem Behälter 7. Luft ımb wenige Ditnfte entweichen durch das Rohr i 
nach außen. 

Das von der Colonne B unten abgehende Weichpech ſammelt ſich in 
dem durch Dampfſchlange heizbaren Montejus J. 

Durch dieſe Colonnendeſtillation wird der Rohtheer alfo in zwei Pro 

ducte zerlegt, nämlich in das Deftillat, das fich im Sammelbehälter F, und in 
das MWeichpech, das fi; im Montejus J fammelt. Ein bedeutender Borzug 
der Colonnendeftillation befteht darin, daß man mittelft derfelben den Rohtheer 
nicht nur in vorerwähntes Deftillat und Weichpech zerlegen kann, fondern daß 
man es in der Hand hat, dadurch, daß man der heizbaren Colonne eine ent- 
ſprechend niedrige Temperatur giebt, nur einen Theil der Theeröle, z. B. nur 
die leichten, abzudeftilliren, wobei dann von der Kolonne unten auftatt Weid- 
pech ein flüffiger Theer abgeht, der direct zur Dachpappenfabrifation geeignet, 
fowie auch als fogen. präparirter Theer brauchbar if. Mach unferer Anſicht 
dürfte fi) wirklicher präparirter Theer mit Rüdficht auf die dabei zu ge 
winnenden Mengen von Anthracen unter den gegenwärtigen Umftänden doch 
billiger ftellen.) 
Das Deftillat enthält, wie ſchon angedeutet, alle Theeröle, welche in dem 
deftillirten Rohtheer vorhanden waren bis zum Siedepunkte von 300° C., jebod 
fein Anthracenöl, das vollftändig im Weichpech zuridhleibt. Die Verarbeitung 
des Deftillates auf Benzol, Solvent Naphta, Naphtalin, Phenol und Krefole 
fann in der gewöhnfichen Weife gefchehen. Nach Hirzel ift es aber vortheil⸗ 
hafter, folgendermaßen zu verfahren: 

Das Deftillat wird mittelft einer Kühlmaſchine in mit Rührwerk ver: 
jehenen, gefchlofjenen Gefäßen gefühlt, wobei fich das Naphtalin ausfcheidet und 
ein Kryſtallbrei entfteht, den man durch eine Filterpreffe drüdt. Aus der 
Vilterpreffe bringt man da8 Naphtalin unter eine hydrauliſche Preſſe (eine 
Centrifuge dürfte vortheilhafter ſein) und gewinnt dabei ein gehaltreiches 
Preßnaphtalin, das in üblicher Weiſe leicht gereinigt und ſublimirt oder deſtillirt 
werden kann. 

Das von dem Naphtalin aus den Preſſen abgelaufene Del ſammelt man 
in einem Montejus, driädt oder pumpt e8 in einen gejchloffenen Miſchapparat 
und behandelt e8 in biefem mit Natronlauge von 10 bi8 15 Proc. Natron: 
gehalt. Dieſe entzieht dem Theeröl die Phenole und Kreſole, die ſich ans 
der vom übrig gebliebenen ‘Theeröf leicht zu trennenden alkalischen Löſung leicht 
rein abjcheiden laflen, weil die Löſung feine Zerſetzungs⸗ und Nebenprobucte 
enthält. (Wir find der Meinung, daß das wirkliche Phenol auf diefe Weile 
mit viel zu bedeutenden Mengen SKrefolen vermiſcht wird, um ſich auf die 
jeither übliche VBerarbeitungsweife durch fractionirte Deftillation beſonders 
leiht davon trennen zu lafien.) 

Das von den Phenolen und Kreſolen getrennte Theerbl wird nun m 
einem mit wirffamem Dephlegmator verfehenen Dampfrectificirapparat erhigt, 
wobei Benzol, Zoluol und Solvent Naphta (Benzol III) der Reihe nad) gut 
fractionirt abdeftilliven und getrennt gefammelt und in üblicher Weife mit 
Schwefelfäure gereinigt werden, während in dem Apparate ein Theeröl zuräd- 
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bleibt, das fich fowohl zur Dachpappenfabrikation (Dadjlad ?), als and) als 
Waſchöl zur Abforption von Benzol aus Kolsofengafen eignet. (Das Ber: 
fahren jest fomit gegenüber dem jeither üblichen zur Gewinnung der Benzole 
erne weitere Deftillation voraus, und ob diefelbe bei den gegenwärtigen Benzol: 
preijen als rentabel erſcheinen kann, möchten wir bezweifeln.) 

Das „Weichpech“, bei fühler Temperatur feft, in der Wärme leicht er» 
weichend und ſchmelzend, kann nah Hirzel im continuirlichem Betriebe 
folgendermaßen auf Anthracendl und Hartped) verarbeitet werben, nachdem 
es aus dem Montejus 7 in ein mit Dampfheizfchlange verjehenes Hochrefervoir 
gedrückt worden ift: 

Man läßt das gefchmolzene Pech aus dem Hochreſervoir in heizbarer 
Leitung und regufirbarem Strahle continuirlich in eine Deſtillirblaſe adfließen, 
in welder es auf etwa 2500 erhigt wird, während gleidyeitig überhitzter 
Dampf von gleicher Temperatur zuſtrömt. Mit den Waflerbiimpfen deitillirt 
das Anthracenöl ab und gelangt, nachdem es einen Kühler paffirt hat, in einen 
Scheidekaſten, der das mit abdeſtillirte Wafler ableitet. Aus der Blafe läßt 
man von Zeit zu Zeit, eventuell nut kurzer Unterbrechung der Deftillation, 
einen Theil des in berjelben ſich ſammelnden Hartpechs ab, was ganz gefahr⸗ 
los iſ. 
Das nach dieſem Verfahren gewonnene Anthracenöl iſt frei von Zer⸗ 
ſetzungsproducten und enthält das geſammte Anthracen des Theers, das ſich 
als gehaltreiches Rohanthracen leicht daraus abſcheidet und in üblicher Weiſe, 
aber leichter als anderes Rohanthracen, ‚reinigen läßt. Das Hartpech iſt völlig 
kokefrei ımd fließt ans der Blaſe wie geſchmolzenes Metall, ohne Entwidelung 
von Dünſten, ab. 

Herr Prof. Dr. Hirzel theilt ins fernerhin noch mit, daß das Verfahren 
bereits technisch durchgeführt iſt und ſich bewährt hat. Wir haben an dem⸗ 
jelben nur auszuſetzen, baß es nad) unferer Meinung zu complicirt ift, um 
emn weſentlichen Bortheil gegenüber der Blafendeftillation zu bieten. 
Öefahrlofer und weniger beläftigend dürfte es auf alle Fälle fein, nur meinen 
wir, daß durch die in größeren Fabriken jest allenthalben eingeführte Bacuums 
deftilation der Bildung von Zerfeßungsproducten während ber Deftillationd« 
arbeit ebenfalls wirkfam vorgebeugt iſt. Das Hirzel’ide Verfahren erfordert 
zweifello® aber aud) einen größeren Aufwand an Apparatur und fomit eine 
peinlichere Aufficht wie das ſeither übliche mit intermittirendem Betriebe; 
immerhin dürfte e8 aber nicht verfehlen, die Aufmerffamteit der Theer⸗ 
mduftriellen in Anſpruch zu nehmen. 

Ueber den praftifchen Werth der Kontinuität des Verfahrens der Deftilla- 
tion von Steinfohlentheer gehen die Meinungen aus einander. Im Allgemeinen 
neigt man wohl der Anficht zu, daß eine ſolche, weil e8 im vorliegenden Falle 
nicht auf eine Deftillation im gewöhnlichen Sinne, fondern auf eine gleichzeitige 
Trennung der Deftillate aufommt, für die Verarbeitung des Steinfohlentheers 
nicht von Vorteil ift, und daß man nur dann zu einem derartigen Verfahren 
ſeine Zuflucht nehmen joll, wenn die zu bewältigenden Maſſen ji) auf gewöhn⸗ 
lichem Wege nicht bezwingen laffen, ähnlich wie dies z. B. mit den Erdölen 


382 Erfte Deftillation des Steintohlentheers. 


der Fall war.. Man darf aber dabet doch wohl and, nicht überfehen, daß bei 
der riefig wachſenden Theerproduction der Kokereien dieſer Fall im abfehbarer 
Zeit eintreten bürfte und daß die fortwährend fintenden Preife der Theer⸗ 
producte auf ein billiges Arbeitöverfahren, ſelbſt unter Preisgabe einer größeren 
Ausbeute an einzelnen derfelben, geradezu hindrängen. Unter diejen Um- 
ftänden haben wir es nicht für üiberflüffig erachtet, dielfer Frage eine ausführ⸗ 
lichere Beſprechung angebeihen zu laſſen. 


Deſtillation von Theer zur Leuchtgasfabrikation. 


Der gegenwärtige ausnehmend niedrige Preisſtand der werthvollſten 
Theerbeftandtheile hat zu einem Borjchlage geführt, den Theer fpeciell in folder 
Weiſe zu deftilliven, daß nur die für dem fraglichen Zweck ſchädlichen Stoffe 
entfernt werden, während alle anderen, mit Einfluß des Benzols, in ein 
reichhaltiges Leuchtgas verwandelt werden. Davis!) giebt an, daß Stein 
fohlentheeröle, ebenfo wie Petroleum-Naphta und ⸗Ruckſtände, vergaft werben, 
wenn man fie über glühende Oberflächen leitet, und daß dadurch etwa 50 Cubil⸗ 
fuß Gas von 50 Kerzen Leuchtkraft aus einer Gallone von dem fpecif. Gen. 
0,912 erhalten werden. Wenn man die Dele — 1,08 ſpecif. Gew. annimmt, 
fo witrde 1t davon 16600 Cubikfuß (— 465 cbm) 50 -Slerzen« Gas Liefern, 
welches ſich ber Zujammenfegung des reichen Cannellohlen⸗Gaſes nähert. 
Um biefen Anreicherungsproce& im Großen auszuführen, etwa für Werke, 
welche täglich 50t Kohle deſtilliren, müßten drei XTheerblafen von 101 
Inhalt vorhanden fein, welche nach einander arbeiten würden, fo daß die eine 
immer am Ablaufen oder Beichiden wäre. Der rohe Theer wirb wie gewöhn⸗ 
lich deftillirt und das Deftillat in drei Vorlagen ABC getrennt; man hört 
auf, wenn eine Probe des Pechs, die man zu diefem Zwecke zieht, fich bei 55° 
leicht ausziehen läßt, was ein Zeichen ift, daß es von guter Qualität und 
leicht verkäuflich ift (vergl. nächftes Capitel). Der Inhalt der Vorlage A wird 
flüffig bleiben; der von B wird bei der Abkühlung Napbtalin, und der von 
C Rohanthracen ausfcheiben. Wenn B als Filter conftruirt ift, wird man 
das Naphtalin leicht entfernen und entweder zum Verbrauch reinigen oder vers 
brennen fünnen. ‘Die Dele aus CO müſſen durch eine Filterprefie gehen, um 
das Anthracen zu gewinnen, worauf alle drei zur Gaserzeugung bereit find. 
Wenn genügend Dele angehäuft find, wird eine zweite Blafe mit einer Miſchung 
ber Dele aus A und B gefüllt und langfam zur Deſtillation gebracht; die 
Dämpfe läßt man unmittelbar in das eine Ende einer zur Rothgluth erhikten, 
durchgehenden Retorte treten; die am anderen Ende austretenden gafigen Kohlen 
waflerftoffe werden mit dem Gas aus den gewöhnlichen Retorten gemüdt. 
Wenn vier Fünftel des Blafeninhaltes verdampft find, wird das Feuer anf 
gezogen und die Blafe mit friichem Theer aufgefüllt, worauf man wie früher 
abbeftillirt und das Pech zum Verkauf abzieht. Jetzt ift die Blaſe wieder frei, 
um eine andere Beſchickung von Del zu verbampfen. Wenn fich genügend 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, p. 6. 
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Anthracenöl angefammelt hat, deſtillirt man es in einer gerade freien Blaſe. 
Das erfte Viertel läßt man in-die Kreofotvorlage B laufen, das zweite in bie 
Anthracenvorlage C, und hält ein, wenn das Pech bei 50% eben erweicht, 
worauf man -e8 in die Pehlammer ganz wie bei der gewöhnlichen Theer⸗ 
deitillation abläßt. — Auf biefem Wege könnte jede Gasanſtalt ein ſehr gutes 
Leuchtgas ohne Beihülfe von Cannelfohle erhalten, und zugleich Pech und 
Anthracen von befter Qualität produciten. Davis ftellte folgende Bench 
nung auf: 


1) 100t gewöhnliche Rosie geben j je 10 000 Eubilfuß Gas von 17 Bergen, 


5t Cannellohle geben je  . 12000 „ „ BB „ 
Alfo die Kohlen ... 1000 x 17 Sterzen = 17 9000 
» nn Cannd.. 60x28 „ == 1680 


. Zufammen 1060 Cubikfuß von 17,6 Kerzen. 
2) Bei Kohle und Theer: on 
100 Kohlen geben je.. . . 10000 Eubiffuß Gas von, 17 Kerzen, 
2,8t Theeröle geben je . 16 000 n nn 
Alfo die Kohlen. 1000 x 17 Kerzen = 17 000 
» n Theeröle .. 465x500 „ —= 2325 


1 046,5 Eubilfuß von 18,4 Kerzen. 


Nach Davis wären mithin die aus 1004 producirten 7 t Theer (dies ift 
aber weit mehr, als man durchſchnittlich befommt!) für die Gasfabrilation- faft 
gleichwerthig mit 10t Cannelkohle. Kine durchgehende Retorte ergiebt etwa 
500 Enbitfuß Gas pro Stunde, gleich der Zerfegung von circa 31,5 Liter Del 
pro Stunde. 

In ſehr ſtarkem Widerfpruche mit den Angaben von Davis ftehen die 
eined ımparteiifchen und höchſt competenten Fachmannes, 2. T. Wright). 
Diejer zeigt, daß man durch Hinzufügung fünmtlichen in dem Theer enthaltenen 
Benzols zu dem Leuchtgafe deſſen Leuchtkraft nur ſehr unmwefentlich erhöhen 
würde. Nimmt man die Ausbeute von Theer auf die Kohle = 6,6 Proc, 
(was für die gewöhnlichen Kohlen zu hoch ift), die Procentigkeit von Benzol 
im Theer — 0,8, und die Gasmenge pro Tonne Kohle — 10000 Cubikfuß, 
jo hätte man pro 1000 Cubikfuß Gas nur 0,1183 Pfund Benzol. Nun 
braucht man aber, um 1000 Eubitfuß von 16 auf 17 Kerzenftärfen zu bringen, 
1,9 Pfund Benzol, und gewänne demnad) aus dem Theerbenzol nur einen Yu“ 
wachs von 0,06 Kerzen! Uber auch durch trodene Deftillation der anderen 
TheerbeftandtHeile ift nicht viel zu erreichen. Wright exrperimentirte in ber 
Beile, daß er die Dele in eine mit Aetzkalk in Stüden gefüllte und auf gelb» 
weißer Gluth gehaltene Netorte einfließen und das erzeugte Gas durd) eine 
zweite Retorte der Art gehen ließ. Es wurden viele Verſuche gemacht, mit 
folgenden Endergebnifien: Rohe Steinlohlen-Naphta gab als hödhfte 
Lenchtkraft Gas von 201/, Kerzen, bei 10130 Cubikfuß pro Tome; die höchſte 
Gasmenge war 27 100 Eubilfuß, aber nur von 14!/, Kerzen, und felbft wenn 
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man auf nur 6000 bis 8000 Cubikfuß herunterging, flieg die Leuchtkraft nich 
über 20 Kerzen. Leichtöl (Mittelöl) gab bei 16 Verſuchen 18000 bit 
830000 Cubikfuß pro Tonne, von 16 bis 131/, Kerzen. Kreofotöl gab Gas 
von höchſtens 14 Kerzen, bei 13300 Cubikfuß pro Tonne; bei dem hödhjiten 
Gasertrag von 29 300 Eubilfuß hatte das Gas nur 81/, Kerzen. Bei allen 
Verſuchen mit Theerölen entftanden höchſt läftige chronische Verftopfungen durd 
Naphtalin, welche gar nicht zu vermeiden waren; aber felbft abgejehen davon 
läßt bie verhältnigmäßig geringe Menge und bei den billigeren Delen die fehr 
geringe Leuchtkraft des Gaſes aus Theerölen deren Verwerthung zu dieſem 
Zwede als ganz hoffnungslos erfcheinen. — Aus rohem Theer erhielt Wright 
bei ähnlicher Behandlung im Durchſchnitt 10700 Cubikfuß Gas und 121, 
Kerzenftärke, und erklärt, Iedermann wife, daß ber Theer als Material zur 
Gasfabrikation theurer zu ftehen komme, felbft wenn man ihn gefchenkt bekäme. 
Auch Berfuche, welche früher der eine von uns (H. K.) zum Erfat des Gasöle 
bei der Delga&bereitung durch Kreoſot⸗ oder Anthracenöl unternahm, ergaben 
ein durchaus unzulängliches Refultat. 


Andere Berfahren zur Deſtillation von Steinkohlentheer. 


H. Propfe)) will die Verarbeitung der bei der Melaſſeentzuckerung ſich 
ergebenden Laugen mit der Deftillation des Steinkohlentheers combiniren und 
babei gleichzeitig Theerproducte und Alkali gewinnen. Zu dieſem Zwede 
werden die genannten Laugen mit zerfleinertem Torf vermengt und dann mit 
Steinfohlentheer oder Steinfohlentheeröl gemischt, bis das Ganze ein homogene? 
Gemenge ergiebt. Diefes wird in thönernen oder eifernen Retorten oder and 
gußeifernen Keſſeln deftillirt; am Schluffe der Deftillation wird durch ein in 
den Deftillationsapparat geführte® Rohr zum Webertreiben ber legten Antheile 
Dampf eingeblafen. Der Rückſtand ift ein pordjer Koks, welcher die Alfalı- 
jalze durch) Auslaugen hergiebt. Sollen ftatt fohlenfaurer Altalien cauſtiſche 
gewonnen werben, fo wird der Maſſe von vornherein Calciumhydroryd zugejegt. 

Das Verfahren ſcheint nicht in die Technik Eingang gefunden zu haben. 
Eine Fabrik, die verſuchsweiſe danad) arbeitete, berichtet und, daß dabei eine 
gewaltige Menge brennbarer, höchſt penetrant riechender Safe entweicht, ohne 
daß bie gewonnenen Theeröle befonderen Werth befüßen. Das Verfahren 
mußte wegen ber Beläftigung der Nachbarſchaft fofort wieder eingeftellt werden, 
ohne daß praktiſche Refultate dabei erzielt worden wären. 

Später hat derjelbe Erfinder noch ein anderes Verfahren ausgedacht un 
die Berwerthung von Sägemehl mit der Deftillation des Steinkohlentheer zu 
vereinigen gejucht. Nach dem D. RP. Nr. 96 763 von H. Bropfe?) win 
Holzflein mit einer entfprechenden Menge von Theer gemiſcht und der ſteife 
Zeig von Hand oder mit der Maſchinenpreſſe in Blöde oder Ziegel geformt, 
weldhe dann in geeigneten Apparaten deftillirt werden. Dabei foll der bei 
gemengte Theer als guter Wärmeleiter (!) dienen, der die Deftillationshige ſofort 
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der ganzen Maſſe mitteilt, und fo ein nur theilmeifes oder oberflächliches Ver⸗ 
kohlen und Deftilliven vollftändig verhindern. Die Deftillation des Holzffeins 
joll anf diefe Weife fehr glatt und unter reicher Ausbeute verlaufen. Gleich⸗ 
zeitig wird der demſelben beigemengte Theer in weit gefahrloferer und billigerer 
Weiſe, als bei der bisherigen Verarbeitung, in feine werthvollen Beftanbtheile : 
Benzol, Toluol, Phenol, Naphtalin, Antbracen, zerlegt. 

Zur Ausführung des Verfahrens mifcht man zwei Theile Holzklein mit 
einem Theil Theer, formt da8 Gemenge wie erwähnt in Blöde oder Ziegel 
und deftillirt in paflenden Retorten. Die nicht gasfürmigen Producte ſcheiden 
fih im mäflerige und öfige, die auf mechanifchen Wege getrennt werden. “Die 
wäflerigen Beftandtbeile Tiefern auf befannte Weile Aceton, Eifigfäure und 
Holzgeift, während die öligen durch eine fractionirte Deftillation getrennt werben. 
Der Rüdftand foll angeblich aus reiner Kohle beftehen. Man darf wohl auch 
dieſem Berfahren ziemlich jteptifch gegenliberftehen. 


Betriebsrejultate 


Dei Theeren von belannter Beichaffenheit gehören zu den wichtigften Kenn⸗ 
zeichen für das Wechſeln der Vorlagen die Zeit der Deftillation und die 
Menge des Deftillates. Erſtere wechſelt jelbftverftändlich ungemein nad) 
der Größe, und zum Theil auch nad) der Geftalt der Blaſen. Hierüber find 
und folgende Angaben gemacht worden. In Paris dauert die Deftillation 
von je 6500 kg 31 bi8 32 Stunden incl Abfühlung. Vorlauf und Leichtöl 
kommen 14 Stunden lang. An Feuerung braucht man ini Ganzen 14 hl 
„eoke agglome£re“. 

In einer Fondoner Fabrik wird jede Blafe von 2000 Gall. — etwa 10t 
Inhalt alle 24 Stunden abgetrieben. Man rechnet 14 Stunden auf die 
eigentliche Deſtillation und die übrige Zeit auf das Abwarten bis zum Ablaufen 
des Pechs, das Abkühlen bis zum neuen Füllen, das Füllen und Anbeizen. 

Bei Heineren Blafen (von 1200 Gall. = 6t) wird um 6 Uhr gefüllt 
und angeheizt; eine Stunde fpäter beginnt der Theer zu fteigen und das Feuer 
wird jest ſehr forgfältig regulirt; um 8 Uhr beginnt die Deftillation,; das 
Schweröl kommt um 2 Uhr und um 5 Uhr Nachmittags ift alle beendigt. 

In einer deutfchen Fabrik braucht jede (liegende) Blafe von 18t Inhalt 
52 Etunden zum Abtreiben und ruht dann 12 Stunden bis zum Wiederfüllen. 
In einer anderen brauchen 40 bis 50 t Theer nur 36 bi8 42 Stunden zur 
Teftillation, und noch 6 Stunden zur Abkühlung der Blafe. Im einer dritten 
braucht man für 20 bis 25 36 Stunden. 

Eine andere uns befannte deutiche Fabrik, die mit Blafen von 15 t Inhalt 
im Vacuum arbeitet, rechnet bis zum Beginn der regelmäßigen Deftillation 
4 Stunden, für die Leichtölperiode 192/, Stunden, für die Carbolperiode 
2 Stunden, fir die Kreofotölperiode 2 Stunden und für die Anthracenöl- 
periode 1 Stunde. Bis zum Ablaffen des Pechs bleibt die Blafe 12 Stunden 
ftehen und wird dann fofort wieder gefüllt. 

In der englifchen Fabrik, welde Runge früher dirigirte, betrug die 
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Deftillationsdauer des Borlaufs von 22t Theer 10 Stunden, diejenige dei 
Leichtöls (bis 1,0 fpecif. Gew.) 6 Stunden, die des Schweröls (incl. Anthracenöl) 
12 bis 14 Stunden. Bor dem Ablafjen des Pech wartete man 12 Stunden, 
fonnte aber nach demfelben gleich wieder mit der Füllung beginnen. 

Nah Watſon Smith treibt man (in Lancafhire) 20t ⸗Blaſen bei An- 
wendung von Dampf im Endftadium viermal per Woche (von 6 Tagen) 
ab, wenn nicht auf Anthracenöl gearbeitet wird, oder, wenn bies der Fall if, 
dreimal wöchentlich, fiebenmal in 14 Tagen. 10t-Blafen treibt man jede 
mal per Woche ab. 

Das Ausbringen an den verfchiedenen Deftillaten aus dem Scheer if 
nad) verichiedenen Duellen im Folgenden zufanmengeftellt. Es muß jedoch 
berüdlichtigt werden, daß diefe Angaben nicht unmittelbar mit einander ver: 
gleichbar find, da die Yractionirung durchaus nicht Überall in gleicher Weiſe 
vorgenommen wird, wie wir früher gejehen haben. 

Um nicht die Refultate aus einander zu reißen, feien gleichzeitig auch die 
Mengen der End» (Handels⸗) Producte, wo fie angegeben find, mit angeführt. 


Durchſchnitt der Lunge’fchen Kefultate mit mittelenglifchen 





Theeren. 

| Per Ton = 1016kg Per 1000 kg 
Ammonialwafler | 3 Gall.?) 13,4 Liter 
Vorlauf . . . . | &,5— 8, im Mittel 6,3 Gall. | 24,5—35,6, im Mittel 38,3 Liter 
Reihtöl . . . . 1185-16 Gall. 60,3-—-67,0 Riter 
Schweröl 68 „ 8088 „ 
Pech (hartes). . 11 Etr. 560 kg 

I 


Endproducte (Lunge's Refultate) aus 1XTon — 20 Etr. 






























i 8 & | 
|: 8 28 = |3 : 
8 = | 2 & 8 ® 
vn 5 a läl Et 
des I or | 2 |$5| 55|8|32 |38!| 5, 
3 2 ıSıi3 28182 |585|E| 8 
Theers 6 | a I|2 ls ıR2 |® |8 * | r 
Ä Gall. Gall. Etr. 
Coventrye).... 1,148516 121,28 288 2,60 3,51 |66,66,83.25|3 11.75 


Molverhampton®) . | 1,130 | 8,75 ' 17,25 | 2,89| 3,47 | 1,91 165,0 |80,8 12,75:10,75 
Mittel verjhiedener | | 


mittelenglijcher | 

Gasfabriten‘).. ı — |6 |15 1380)2,40|1,50)68 80 -ı 
Minimalrefultate?) | 

ſicher zu erwarten |— | — 1|3,06|12,48|1,62| — 80 _ 11 


) a 4,53 Liter. — *) und *) Taboratoriumsproben mit je !/, Ctr. angeftellt. 
— 1) und °) Ausbeute bei der Fabrifarbeit. 
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Nah Stohmann-Ferl’s Chemie, 3. Aufl., 6. Band, S. 1169, ergab 
in PBrocenten: 





— — — —— — — m — 


Theer aus Theer aus norddeutjchen 


ſuddeutſchen Gasfabriken 

| Gasfabriken a. p. 
Reihtes Del... 2... 2.2.1010 84 8.9 
Mittelöl - - - > 2 2 2 2 2 2 0m — 94 10,6 
Shwerdl . ... 2222000. 27 | 239 24,6 
Denn Ä 67 | 509 509 
Ammoriatwafler und Berluft . . . . ; 5,5 Ä 74 5,9 


Nach Thenius!) befommt man aus 100 Thln. Theer (vergl. oben 
S. 43): 








| us ! us Aus 
| 
Nebenproduct | Hauptproduct Dani one 
in ber dur Dektillation 
Leuchtgas⸗ trockene mit 





s ng: überhigtem 
fabrifation | Deftillation Waflerdampf 
gewonnen 


gewonnen gewonnen 














Proc. Proc. Proc. 
Ammoniawafer . 2.2222... | 4,0 0 | 62 
Zeichtöl (fpecif. Gem. 0,900). . . . 4,0 30,32 | 25,34 
Eiwmaröl(. » 10R0)....1| 330 38,13 92,63 
Baraffinhaltiges Oel... ..... | — — 13,68 
Ajphalipech........... 86,0 1875 | 1608 
Saje und Beluft .. 22.22... 40 850 | 6,20 


Nach Wurt (Matiöres colorantes, p. 18) geben 1000 kg Theer, im 
Werthe von 90 Fres.: 


- ö—— ——— —— —— rn u — — —— — 








| kg | kg kg = Fre. 
Ammoniatwafer ....... — | 14 u — 
Borlauf (Een) - - -.»... | 18 20 | 2 — 40 20 — 10,00 
Beihtdl Seen 70 — 80 | 70 = 35,00 
Shwerdl .. 2222... | 240 —260 | 330 — 350 | 320 = 48,00 
Anthracendl, 1Oproc. . . . . . 9,5— 10 ! 100 — 110 | 100 = 60,00 
Pech ............ 660 — 650 350 850 — 17,50 
170,50 





2) Deutſche InduftriesBeitung 1865, S. 292; Wagner’s Jahresber. 1865, S. 738. 
25* 
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(Die enormen Unterfchiede zwifchen der erften und zweiten Spalte find 
unerflärlich. Die Angaben der legteren find kaum glaubwürdig; 3. B. dem 
Theer bis auf nur 350 kg felbft des härteften Pechs herabzubeftilliren, ift nich 
gut möglich. Ebenſo ift es nicht möglich, 1 Proc. reines Anthracen ans dem 
Theer zu gewinnen.) 

Theer von Detroit liefert nad) Toldt (loc. cit.): 


Ammoniawafer . . » 1,8 Gew.Proc. 
Reichte Oele » » 2.2.32 n 
Schwere Ode . . . . 82 

BE een. 82,0 


95,2 Gew.⸗Proc. 


Nach „Chem. Induftrie“ 1879, ©. 282, liefern 100kg Theer der Ber 
liner Gasanftalten im Durdjichnitt: 


Benzol und Toluol. . . . 0,80kg 
Andere waflerhelle Oele . . 0,60 „ 
Kryſtalliſirte Carbolfäure . . 0,20 „ 
Krefol ꝛc. zur Deöinfection . 0,30 „ 


Naphtalin . . . 3,70 „ 5,60 kg 
Schweröle zur — ... 24,00, 
Anthracen (rein) . . ... 020, 
Beh .. ee ee... 55,00 „ 
Waſſer und Verluſt ..... . 15,20, 

100,00 kg 


Nach „Chemistry, by Writers of Eminence*, London, Madenzie, |. 
©. 500, erhält man aus dem Theer: 


Ammoniakwafler etwa . -» - . 4 Gew.-Pror. 
Borlauf . » >» 2 2 ee. 15 u 
Leihtöl. - > 2 20. 15 5 
Kreofotül . » © > 2 224 

n 


Anthracenl -. » 2 2 20 4 
Beh .: 2 2 2 467 


Aus derfelben Quelle, ©. 506, ftanımen folgende Angaben: 

Nach Letheby giebt eine Tonne Gaskohle in London 9 bis 10 Gall 
(= 41 bis 45 Liter), im übrigen England 15 Gall. (— 73 fiter) Theer. 
1000 Gall. (= 5,2 Tons) Londoner Theer geben: 


Durchſchnitt 
Ammoniakwaſſer .. .. 20 bis 28 Gall. 24 Gall. 
Crude naphta (= Bora) 12 „ 20 „ 16 „ 
Leihtöl. . . .. 48, 4, 12, 
Kreoitöl - > 2 2 202.275 „296 „ 288 „ 


Dh nee 32, 4 Tons 3,6 Tomk. 
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Nach der Kectification und Reinigung ergaben die 1000 Gall. Theer: 


40 proc. Benzol. . . 3,44 Ball. 
EEE ‚7: ) GE 
Auflöfungenaphta . . 418 „ 
Brennnapta . . . 12 „ 
Schweröl im Ganzen . 301,87 „ 


A. 3. Didinfon giebt als Durchichnitt von Londoner Theer für 
1000 Gall.: 


Naphta mit 6 Proc. Benzol . . 80 Gall. 3 Bol-Proc. 


— 6,84 zu 90 Proc. 


Ammonialwafir. -. - » » ..9830 „ 8 n 
Anthracen (25proc) -»- . » - 10.,- 1 n 
vech..... 6600, 68 
Kreofotöl, Schmierdl c. . . . 280 „ 28 „ 


Die von Letheby und Didinfon gegebenen Zahlen weichen ziemlich 
ftarf von den folgenden ab, welche in einer Gerichtöverhandlung von fach—⸗ 
männiſchen Zeugen als das Durchichnitts- Ausbringen aus Londoner Theer 
eidlich bekräftigt wirrden, und deren Mittheilung wir der Güte des Herrn 
5.2. Boulton verdanfen; man wird diefelben fir unbedingt zuverläffig an⸗ 
jehen dürfen. Die erfte Spalte giebt die in der Yahrif von Burt Boulton 
& Haymood zu Silvertown, die zweite die in der Fabrik der Gas Light and 
Coke Company zu Bedton erhaltenen Refultste, nad) den Fabrikblidern ; 
diefe beiben find weitaus die größten Theerbeftillationen in England. In der 
eriten Spalte find die Dele als waflerfrei angenommen und das Wafler ift 
dem Gaswaſſer zugerechnet: 


Silvertomn Bedton 


Somaflr . - . . 416 2,00 
Rode Napbta . . . 1,50 von 45 Proc. 1,66 von 30 Proc. 
bet 120° bei 120° 
Leicht - » . . . 116 1,62 
Kreoſotöl (mit Naphta⸗ 
lin)....14,16 15,70 
Anthracendl (Grimbl, 
flteitte) . . . 14,00 18,83 
30 proc. Anthracen. . 1,80 1,90 
on . 60,00 56,29 
Schft 2 22.20. 322 2,00 
100,00 100,00 


Nah) Watſon Smith giebt der Theer in Tancafhire (wo meift Cannel⸗ 
tohle zur Gasfabrifation gebraucht wird) im Durchſchnitt auf 1000 Gallonen 
von 1,16 fpecif. Gew. — 5,3 Ton: 
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Gall. Gew.⸗Proc. 


Ammonialwafler von 4 Proc. . . . . 23 — 22 
BDorluf . 2. 2 2 2 ren. 28 — 22 
Leihtöl. - - > > 2222. 1311 = 106 
Shweil - » 2. 2 2 2220.97 = 76 
Anthracenöl - . » 2 2 2.0.2 ..191 = 16,9 
Tons 
Pechch. 33,25 — 60,5 
Bei der Rectification ꝛc. erhält man daraus: 
Benzol (90 proc.) etrwoa... 6 Gall. 


Auflöſungsnapht. 2 2..74 m 

GSarbolfänre-. - 2 2 2 2.2.65 „ 

Anthracen (30proc) . . 2.2.05 Ctr. 
Gleich 0,15 Ctr. (7,5 kg) reinem Anthracen. 

Tolgende Tabelle des Ausbringens aus einer 20 t⸗Blaſe von Watfor 
Smith!) ift recht lehrreih. Der Theer (Lancajhire) hatte ein ſpecifiſches 
Gewicht von 1,167 bei 151/,0E. Die Blafe faßte 3672 Gall. — 19,125 Cr. 
(engl). Vom Deftillat wurden folgende einzelne Portionen aufgefangen : 














Nr. Specif. Sm. Bei 
1 || 100 Gall. Rohbenzol (Borlauf) | 
2| OO „ Ammoniatwafier mit 4 Proc. NH, | 0,897 10° 6. 
3 | 100 „ Reichtöl (inc. Earbolöl). . ... . 0,932 16° „ 
al nn 0,960 2 5 
5 | 100 „ en 080 Ne, 
6 100 .. . ......... 0, 991 290 
|: ren 1,010 240 
000 . .. .. . ... 1014 | 29° „ 
4 100 „ Schweröl. .. 2.22 220. 1,021 28° _ 
10 | 100 „ a . . . . .. . . ... 1,025 23° _ 
11 | 100 „ Dr. | 1,081 24° 
12 | 10 „ nn 1,084 25° 5 
|. | 1,043 25% 
14 | 100 2 rn 1,048 220 _ 
15 | 100 „ Rothes Oel............. 1,059 24°. 
16 | 100 „ y Den 1,066 50° „ 
u 10 „ Don 1,085 Ä 33° „ 





— Fractionen 9 bis 11 gaben beim Erkalten reichliche Ausſcheidungen 
von Naphtalin. Bon Nr. 12 an ſetzte man zur Kryſtalliſation für Anthracen 
bei Seite; doch zeigte 12 bis 14 faum irgend welche Ausfcheidungen; erit die 
„rothen Dele* von Nr. 15 an gaben Anthracen, und zwar bei breimaliger 


1) Brivatmittheilung. 
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Deftillation 2,617 Proc. des Deles, oder 0,55 Proc. des Theers an Roh⸗ 
Anthracen (Anthracene cake; dies ift eine fehr geringe Ausbeute). 
Tas Gewicht des Pechs betrug 11,48 Tonnen; aus ihm konnte noch 
0,556 vom Pech, oder 0,33 vom Theer, an Rohanthracen gewonnen werben. 
Aus Theerr von Wigan⸗Cannelkohle erhielt Watſon Smith auf 
6,2 Tonnen: 


Rohbenzol (Vorlauf).. 29 Gall. ſpecif. Gew. 0,919 
Leichtöl . . 100 „ n „ 1,000 
222100 0.1019 
Schwerbl nn. 220 „ | 
Kothes Oel .» . . - 295 „ 
Beh - .:. 2... 4 Tone. 
Das Schweröl war fehr Har und jegte beim Abkühlen nur Spuren von 
Naphtalin ab; daneben enthielt e8 ein wenig Paraffin. 
Derfelbe erhielt aus Mancheſter⸗Theer im Ganzen: 


Preis 1870 
Angewenbet: 19,125t Theer . . 2 2 2.2...25 Sh. per Tons 
Erhalten: LATE TE 2 ee. 20 en 
0,137t Rohanthracen . een Po. 
1360 Gall. Schweröl . . . 1 d „ ©all. 
80: „ rohe Carbolfäure (extra gut) . 3 Sh. „ 
149 „ rectificirte Auflöſungsnaphta. 11, 5 nm 


551/,,, 50 proc. Benzol. . . . . 21%, 
90 ,„ Ammoniafwafler (3 proc.). i 


Zur Berarbeitung wurden gebraudt: 


10t Kohlen für Theerblaje, Dampf zc., 
141/, Gall. concentrixte Schtwefelfäure, 
10%, „ 60 grädige F 
0,112t Aetznatron, (60 proc.), 
0,1 biß 0, 15 t Aetzkalk. 


Nach W. Smith kommen die beſten und leichteſten Theere aus kleinen 
Gasfabriken, welche nicht, wie die großen, auf möglichſt hohe Gasausbeute aus⸗ 
gehen. Kleine Händler kutſchiren auf dem Lande herum, kaufen folche Pöſtchen 
Theer und Gaswafler auf und führen fie den Theerdeftillationen zu. 

Solgende Angaben, gefammelt von W. Smith und I. Tevinftein, und 
mitgetheilt von Roscoe in einem öffentlichen Vortrage in der Royal Institu- 
tion‘), find als durchaus vertrauenswürdig zu betrachten. 

1t Lancafhire- Kohle (— 1016 kg) ergiebt beim Deftilliren in Gas⸗ 
tetorten durchfchnittlich: 





') April 16., 1887, ©. 7 des uns vom Verfaſſer zugejendeten Abdruckes. 
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| Umgerechnet auf 1000 kg 
10000 Eubiffuß Gas . . . . = 278,5 cbm 
20 bis 25 Gall. Gaswafler von 31/ ‚Be. — 9—111), Liter 
woraus man erhält 30 Pfund Händel 


ſaures AUmmoniof . . = 13kg 
12 Gall. Theer von 1,16 — 139, 2 2 62, 
13 Centner Ko . . . . 660 „ 


Die 12 Gallonen oder 62 kg Theer (als 8 Dusiifäpitiergebuig Des Man⸗ 
hefter- und Salford⸗Theers) geben (al8 Product von 1t Kohle): 
1,10 Pfund Benzol — 1,10 Anilun . . = 0,499 kg 
0,90 „ Tom ... on 0,408 


. 2 
— 0,77 Pfund Toluidin . . . 0,349 „ 
aufammen — — 0,623 Pfund Fuchfin 0,282 „ 
oder aus 1,10 Anilin : 1,23 Antlinviolett 0,548 „ 
1,5 Pfund reines Dhnl . . 2... 0,680 „ 
— 12 Pfund Yurin . . 0,543 „ 
2,44 Pfd. Anſioſungenaphta fur Rau 1,106 „ 
— 0,12 Xylol. . 0,054 „ 
— 0,07 ulidn . . . 0,031 „ 
2,40 Pfd. fchwere Naphta Brcnnapie) 1,088 „ 
6,30 „ Napktalin . . . 2,857 „ 
— 5,25 @Naphtiglamin . . . . 2,381 „ 
— 4,75 &%- und P-Naphtol. . . 2,154 „ 
— 7,11 Naphtolfcharlah ARR (aus 
‚ Raphtylamin und PrRapftel) 3,225 „ 
ober 9,5 Napbtolgelb. . . . 4,309 „ 
17,0 Pfd. Kreofotöl -. . » 2 2... TE 
140 „ Schweöl . . - 2» 22. 6,34 „ 
0,46 „ Unthracen. . . .. 0,208 „ 
= 9, 25 Pfd. 20 proc. Mic .. 1,02 „ 
69,6 Bi. Beh...» .. 315 „ 


Nach einer Zufammenftellung der Bab. Anilin» und Sodafabrif!) 
liefern 1000 kg Steinkohle 50 kg Theer; daraus werden erhalten: 


0,4 kg Benzole, daraus 

0,3 „Fuchſin oder 

0,5 „ Anilinblau. Ferner 
0,3 „ Anthracen, darans 
0,3 „ Aligarin oder 

0,3 „ Wizarinhlau. Endlich 
1,0 „Naphtalin, daraus 
0,35 „ Indigo. 


1) Proſpect zur Bayeriihen Landes-Gewerbe- und Induſtrie-Ausſtellung in 
Nürnberg 1896; Wagner⸗-Fiſcher's Jahresber. 1896, S. 390, 
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Tolgende Statiftit ift von Herrn Wilton, dem Director des großen 
Theerwerkes zu Bedton, aufgeftellt worden, al8 Erzeugniß von Großbritannien 
im Jahre 1885 (umgerechnet auf Meterſyſtem): 


Ammoniatwafler (aus Ther) . 222... 16350cbm — 1200t 
(als Sulfat) 


Scarbolfäne (oe) . > 2 2 2 2 nn. 2721 „ 
Sreootöl . . . . 00202 .98000 „ 
Diervon finffiges Kreofot . 0. . 49000 „ 

»  Kreofotfalz (— Rohnaphtalin) . . 56 620t 

entjprechenb Reinnaphtalin . . 25310t 


Stünes DE... 2 2 2 2 20200. 92500 
Benzol nd Tolwl . » » 2 2 2202026800 


n 
Anflöfungsnapdbta -. . ©» 2 2 2 283200, 
Keinanthbraen . . » > 2 2 2 2 2 na 3420t 
Dh. : 22. 396 000 


Geſammtmenge des deſtillirten Theers — 120 Millionen Gallonen, 
etwa — 645 000 t. 

Die folgenden beiden, der Vollftändigkeit wegen hier mitzutheilenden Zu⸗ 
Tammıenftellungen können feine große Yuverläffigfeit beanfpruchen. 

Nach der Chemiker Zeitung, 1879, ©. 148, geben 11250 Liter = 10t 
Zonboner Theer: 


Benzol (50proc.) . . . 12,96 Liter = 1,1 Proc. 


Auflöfungsnaphta  . -. 215 „= WW „ 
Brenmopfta .». ». »..:- 165. — 14 „ 
Kreoftile - . ». » . 735 „ =350 „ 
Anthracen (30proe.) . . 125 „= 10 „ 
Pech 2.2 .2..0.5870 ko —=586 „ 


Nach Calvert) ergiebt der Theer aus: 











Leichtöl 
Neutrales 
Schmeröl 


“ 
3 
* 
a} 
g 
8 
ei 
E 
* 
| 
2 






Boghend -..... 2... 12 80 8 41 _ 14 
Ganneltohle. ....... 9 40 14 — 15 22 
Kemwcafllefoflee ...... 2 12 5 — 58 23 
Stafforbihirefohl. . . . . b 85 9 — 22 29 


(Dieſe in allen Büchern wiederholten Angaben Calvert's ſind augen⸗ 
ſcheinlich falſch. Man kann wahrlich nicht Theer ohne allen Verluſt deſtilliren 
— alle Zahlen gehen gerade auf 100 auf — und geradezu unſinnig iſt die 


1) Compt. rend. 49, 262. 
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Angabe, daß in dem Nemwcaftler Theer nur 18 Proc. flüffige Producte auj 
58 Proc. Naphtalin und 23 Proc. Pech vorkommen follen.) 
Nach Häugermann !) liefern 100 Thle. Theer aus deutſchen Kohlen: 


5 bis 8 Proc. Leichtöf, 
25 „ 30 „ Schmeröl, 
8 „ 10 „  Anthracenöl, 
50 „55 „ Bed. 
An Endproducten fol der Theer ergeben: 
0,6 Proc. Benzol, 
04 „ Toluol, 
0,5 „ höhere Homologe, 
8 bis 12 „ reines Napbtalin, 
5 „6 » Phenol, 
025, 0,3 ,„ Anthracen. 
Nah G. Schulg?) erhielt man in einer rheinifchen Fabrik aus 100 Thin. 
Theer: 
Reines Benzol (für Anilin und d Flecwaſſer) 1,00 Thle. 


Reines Anthracen... .. 033, 
Reines Napktalin - - » 2 2 0%. 200 „ 
Kreofotül - - - > 2 2 0 22 020% 8000 „ 
Sch... 2220. 2.6000 „ 
Ammoniahvaffer en en. 2 bi 10, 


Analyfen von KRofsofentheer find auf ©. 107 bis 113 angeführt 
worden. 


Probiren von Theer. 


Wenn man eine Theerforte in kleinerem Maßftabe auf ihr Aus— 
bringen probiren will, jo muß man eine Deftillation ganz nad) denjelben 
Kegeln wie im Großen vornehmen. Das Refultat derjelben wird um fo zu 
verläffiger jein, je größer der Maßſtab der Probeoperation if. Bei Anwen- 
dung von 50 Liter werden 3. B. die Refultate nur annähernde fein, namentlid 
für Benzol und Naphta. Beſſer fährt man fchon mit Proberetorten von 300 
bis 400 Liter; noch ficherer aber, wenn man 800 bi8 1000 Liter aus einer 
Leichtölblaſe (Cap. 10) deftillirt. “Die dabei gewonnenen Producte werden 
gewogen refp. gemefjen und Leichtöl und Vorlauf. nad) den am Schlufle von 
Cap. 11 gegebenen Regeln auf ihr Ausbringen an Benzol und Naphta geprüft. 

Wo die Probe mit gewöhnlichen TYaboratoriumsapparaten vorgenommen 
werden muß, werden folgende Winfe von Watſon Smith?) fehr nüglid 
gefunden werden. 

Wer Proben von Steinkohlentheer (Holztheer verhält fich ganz ähnlich) zu 


1) Ind. der Theerfarbftoffe, S. 13. — *) Ehem. d. Steinkohlentheers, 2. Aufl., 
1, 67. — °) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 496. 
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deftilliren verjucht hat, weiß, daß in Folge der Anwefenheit von (oft: beträcht- 
lichen Mengen) Wafler e8 außerordentlich ſchwer ift, in dem eriten Stadium 
des Procefles ein Ueberfteigen des Ketorteninhaltes zu vermeiden. Zuweilen 
benutzt man deshalb unverhälmigmäßig große eilerne Retorten zur Probe von 
ganz Heinen Mengen Theer, um möglichſt viel Raum zum Steigen zu laflen. 
Mit dem gleich zu beichreibenden Verfahren hat man aber in Owens College 
(Mandjefter) nur große Glasretorten benugt, welche 21/, Liter fallen, wenn 
jie bis etwa 2 cm unterhalb des Retortenhalfes gefüllt find, und bat fich bei 
Anwendung paſſender Borfichtsmaßregeln feine Schwierigkeit in der Fractioni⸗ 
tung des Theers ergeben. Folgendes find die zu beobadjtenden Hauptpuntte. 

Man befreit zuerft den Theer möglichſt von Wafler, indem man ihn etwa 
in einem großen, mit einer Glasplatte bedeckten Becherglafe 24 Stunden in 
heißem Waſſer ftehen läßt. Hierdurch wird der Theer dünnflüſſiger, und das 
Wafler fcheidet ſich leichter ab. Der Theer jest fich zu Boden, das Wafler 
bildet oben eine Schicht, die man nad) dem Erkalten abgießen kann. Oft kann 
man fehr viel Wafler entfernen, indem man das Gefäß abwechſelnd nach ver: 
ihiedenen Richtungen neigt, wobei das Waſſer jchneller nad) dem niebrigeren 
Punkte hin fließt als der Theer, und abgegofien werden kann, ehe letterer dahin 
kommt. Bei Theeren oder Theerölen, welche leichter als Wafler find, ſammelt 
ſich durch die Erwärmung eine Schicht Wafler unter dem Theer, ben man dann 
einfach abgiegen Tann. 

Trotz dieſer Borfichtsmaßregeln ift die Ausführung der Deftillation in 
gläfernen Ketorten Leine leichte Arbeit. ©. Lunge und I. Schmid!) haben 
eine derartige Unterſuchung mit verjchiebenen Kolsofentheeren ausgeführt und 
wir wollen diefelbe hier in ihrem praftifchen Theile ausführlich wiedergeben, 
da die Art der Unterfuchung fire ähnliche Fälle von Intereſſe fein kann. 

Die zu diefer Unterfuchung angemwendeten- Retorten waren von Glas und 
tubulitt; fie Hatten etwa 5 Liter Yaflungsraum und wurden in einem Sand» 
Luftbabe erhigt. In dem Tubulus der Netorte befand fich ein doppelt durch⸗ 
bohrter Korkpfropfen zur Aufnahme des Thermometerd und einer unten zur 
Capillare ausgezogenen Glasröhre. Letztere dient dazu, um das jo ftörende 
Stoßen zu verhindern. Die Retorte war anfangs vermittelft eines Vorftoßes 
mit einem gewöhnlichen Liebig’fchen Kühler verbunden, fo lange, bis bie 
überdeftillirenden Dele volllommen flüffig blieben. Als diefelben anfingen, in 
dem Kühler zu erftarren, d. h. bei 170 bis 180°, wurbe der Kühler weg- 
genommen, und da bet diefer Temperatur aud) das letzte Wafler entwichen war, 
und mithin fein Stoßen mehr zu befürchten ftand, fo wurde aud) das weitere 
Durdjlafien von Luft unterlaffen. Das legte Wafler entwich bei 140 bis 170° 
mit erplofionsartiger Heftigfeit. 

Die Deftillation von 24/, bis 3 Liter Theer dauerte etwa acht Stunden. 
Es ift durchaus anzurathen, diefelbe in einem Auge zu Ende zu führen, nicht 
allein, weil das Anheizen einer Retorte mit beim Erkalten bereits zähflüffig 
oder gar feit geworbenem Inhalte immer etwas fehr Bedenkliches ift, jondern 


) Chem. nd. 1887, ©. 337. 
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auch, weil während des Abkühlens und Anwärmens eine erhebliche Menge von 
Subftanzen weit unter ihrem Siedepunfte übergehen. 

Die Arbeit muß, wenn der Theer nicht jchon von vornherein völlig ent 
wäflert war, hiermit beginnen, und ift darauf fehr großes Gewicht zu legen. 
Wochenlanges ruhiges Stehen, auch bei etwas höherer Temperatur, reicht durch⸗ 
aus nicht dazy hin; andererfeit8 kann man nicht leicht bei 100° arbeiten, weil 
der Theer fchon lange vorher werthoolle Beftandtheile verliert, namentlich, wegen 
der langen Dauer der Operation. Die Entwäflerung wurde daher in der 
Retorte felbft vollzogen, deren Hals nad) oben gerichtet und daunn nod) mit 
einem abwärts gerichteten Kühler verbunden war, um dad entweichende Benzol 
aufzufangen. Auf diefem Wege wurbe 14 Tage lang auf etwa 60 bis 70° 
erwärmt und jeden Morgen vor Wieberbeginn der Operation das inzwifden 
oben abgejchiedene Waller mit der Pipette entfernt. Bor der Deftillation 
wurde das fpecififche Gewicht des möglichft entwäflerten Theers durch Abwägen 
in einem corrigirten 200 ccm-SKölbchen beftimmt und das in ber (vorher 
tarirten) Retorte Zurücbleibende den Berechnungen zu Grunde gelegt. 

Die Fractionen wurden wie folgt gemacht: 

1. Leichtöl bis 1700, 

2. Mittelöl bis 2300, 

3. Schwerbl bis 270°, 

4. Anthracenöl bis zum Schluß der Deftillation, welche fo Tange fort 

gejegt wurde, als Überhaupt noch etwas hinitberzutreiben war, woraus 
es ſich erklärt, daß äußerft hartes Pech im Rückſtande blieb. 


Diefe Fractionen wurden wie folgt behandelt: 

Das Teichtöl wurde zuerft mit Natronlauge von 1,1 fpecif. Gewicht 
gejchüttelt und feine Volumabnahme als Phenole in Rechnung geftellt. Dann 
wurde mit Wafler, darauf mit concentrirter Schwefeljäure und wieder mit 
Waſſer gewajchen und badurd) ber geſammte Reinigungsverluft feftgeftellt. Nun 
wurde mit eingejenktem Thermometer deftillirt und bei 100 und 1409 frac 
tionirt. Das Deftillat bis 140% wurde als rohes Anilinbenzol angefehen umd 
feine Reinheit durch Nitriren mit dem gewöhnlichen Säuregemiſch unterfudit. 
Der bei 1409 noch zurüdbleibende Theil wurde als „ſchwere Naphta“ ver: 
rechnet; derfelbe wird natürlich bei der Rectification noch ziemlich viel Ruckſtand 
geben, welcher zum Sreofotöl gehen muß; dafür wird aber aus dem Mittelöl 
etwas ſchwere Naphta zurückkommen, und konnte man im Kleinen diefe Sade 
nicht weiter verfolgen. Aus demfelben Grunde mußte e8 auch unterbleiben, 
das „Anilinbenzol* weiter in Benzol, Toluol und XZylole zu zerlegen. 

Aus dem Mittelöl und dem Schweröl Iryftallifirte Naphtalin herauf, 
welches durch Leinwand abfiltrirt, ſtark ausgepreßt und als „Rohnaphtalin“ 
gewogen wurde. Der Reſt des Deles (mit Anrechnung bes mechanifchen Preß⸗ 
verluftes) wurde mit Natronlauge behandelt und die Bolumenverminderung 
wieder als „Phenole“ verrechnet. 

Das Anthracenöl wurde nad) dem Erfalten durch Leinwand filtrirt, das 
Rohanthracen kalt ausgepreßt, dann auf poröfen Thonplatten im Luftbade auf 
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33 bis 40° erwärmt und nochmals gepreßt umb gewogen. Hierauf wurde 
daffelbe nad) der mobificirten Luck' ſchen Methode (mit Schwefelfänrereinigung) 
anafyfirt und fo das Reinanthracen ermittelt. Da aber im Handel das 
Anthracen meift 30- bis 40 procentig vorkommt, fo wurbe zur Berechnung des 
flüffigen Anthracenöls aus dem rohen Anthracendl das dreifache Gewicht des 
Reinanthracen® abgezogen. Im Großen wurde wohl nicht fo weit wie bei 
uns deftillirt und jedenfalls ein erheblicher Theil des Oels zum Weichmachen 
des Pechs verwendet werben; es wiirde alſo weit weniger flüſſiges Anthracenöl 
und weit mehr Pech als bei unſeren Verſuchen fallen. 

Das Pech wurde auf feinen Erweihungspunft unterſucht, indem ein 
erbfengroßes Stüdchen defielben an einem Drahte im Luftbade neben einem 
Thermometer erwärmt wurde (das Waſſerbad reichte nicht zu), fo lange, bie 
«8 beim Prefien mit den Fingern deutlich plaftich wurde. Berner wurde 
darin noch der „Kohlenftoff“ beftimmt, was eine ber langwierigſten Opera⸗ 
tionen der ganzen Reihe war. Es wurde abwechjelnd mit Benzol und Schwefel- 
Tohlenftoff im Ertractionsapparate ausgekocht, was viele Tage lang dauerte, 
bis endlich das Löfungsmittel ſich nur noch ſchwach färbte und auf den Uhr- 
glafe keinenBerdunftungsrüdftand mehr hinterließ. Dabei ftellte es fid heraus, 
daß man mit größter Vorſicht verfahren muß, wenn nicht feine Kohlentheilchen 
durch das Filter gehen follen, und ftellte ſich deshalb auch die Anwendung des 
fonft fo bequemen Sorhlet’jchen Ertractionsapparates als unthunlich heraus. 
Es iſt daher vorzuziehen, einfach mit einer größeren Menge des Ertractions- 
mittels (wozu Kraemer bei Theer die 40 fache Denge Xylol anwendet) längere 
Zeit am Rüdflußkügler zu digeriren und dann auf dem Filter auszumachen. 

Um das ſpecifiſche Gewicht eines Theers zu beftimmen, gieft 
B. Smith 1 Liter des wie oben möglichft entwäflerten Theers in ein tarirtes 
Gefaß, laßt auf 15% abkühlen und wägt. Dit einem Fig. 129, 
gewöhnlichen Pyknometer witrde man nicht gut operiren 
fünnen, da feine Fülung faum genau auszuführen und 
feine Reinigung zu umſtändlich wäre. ©. Lunge!) bedient 
ih) daher eines gewöhnlichen „Wägegläscdens“, in deſſen 
Glasſtopfen man einen von oben nad) unten durchgehenden 
Krb a von etwa 2mm Breite und Tiefe einfeilt (ſiehe 
dig. 122). Damit läßt ſich die Operation vollkommen 
rejnlich, Leicht und mit größter Genauigkeit ausführen, 
wenn man wie bei der Beſtimmung bes fpecifiichen Ge- 
wichtes fefter Subftangen verfährt, indem man das Gläschen 
nur theilweife mit Theer füllt und dann mit Wafjer auf⸗ 
fült; man erreiht dann das Ziel durch eine neue Wägung. 
Man verfährt dabei wie folgt: Erſt beftinmt man eine je... 
für allemal das Eigengewicht des Gläschens (a) und? \ 
deſſen Gewicht nad) Füllung mit Waffer von 15° (b). Dann trodnet man 
es aus, gießt beliebig viel Theer Hinein, etwa bis zu zwei Drittel der Höhe, 


nd 


neben 





) Zeitjähr. f. ange. Chemie 1894, S. 450. 
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und ftellt da8 Glas mit abgenommenem Stopfen eine Stunde in heißes Water, 
bis alle Zuftblafen aus dem dann ganz bünnen Theer entwichen find. Nun 
läßt man erfalten und mwägt das Glas + Theer (c). Hierauf füllt man mit 
Waſſer auf, jet den Stopfen auf, entfernt das aus dem Kerb der legteren 
austretende Wafler, läßt in einem größeren Waflergefäß ſtehen, deſſen Tempe 
ratur man fennt, trodnet außen ab und wägt wieder (d). Das gefuchte ſpeci⸗ 
fifche Gewicht s ift dann: 


8 


— c—a 
—btre—(e+td 

In den meiften Fällen wird fchon die Beftimmung des fpecififchen Ge 
wichtes bes möglichft entwäfjerten Theerd zur‘ Beurtheilung feiner Onalitär 
ausreichen. Nach H. Köhler!) hängt dafjelbe ab von dem Gehalt des Theers 
an freiem Kohlenftoff, wie nachfolgende Zufammenftellung zeigt: 








Herkunft des Theers | Specif. Gewicht Freier Kohlenftof 
Heidelberg - . » 2 22 2 nan | 1,220 23,75 Proc 
Darmſtadt............. | 1,205 2093 „ 
Baden-Baden - 2 22200. | 1,195 19,92 , 
Bodenhim . 2: 222 | 1,190 18,4 „ 
Frankfurt (Of) - 2 2 2 220. 1,180 15,70 „ 
Bamberg 2 220 | 1,175 15,15 . 
Neuſtadt a. 9... 2 2 2 2220. | 1,172 15,07 „ 
Sannftadt . . 2 > 2 2 2 een 1,164 14,05 „ 
Rottweil (Pulverfabrit) ..... . | 1,161 14,00 „, 
Karlerube ... . . ren | 1,155 13,50 „ 
11 ............. | 1,150 124 , 
Heilbronn (Zuderfabrit) . . ... . 1,150 1242 „ 
Dos Bahnhof). ee. | 1115 50 . 


Die Beftimmung des freien Kohlenftoffs eines Theers if wichtig 
in mehrfaher Hinfiht und geftattet zum Voraus ſchon jichere Schlüffe. 
G. Kraemer beftimmt denfelben durch Ertraction mit der 40 fachen Menge 
Xylol; rajcher kommt man zum Ziel, wenn man 10 g Theer mit einem Gemiſch 
von je 25ccm Eiseffig und Toluol erhigt, die Flüffigfeit auf zwei in einander 
geihobene und gegen einander abtarirte Filter bringt und darauf fo lange mit 
fochendem Benzol auswäfcht, bis dies ungefärbt abläuft. Nach dem Trodnen 
nimmt man beide Filter, wovon das eine al8 Tara dient, aus einander und 
wägt. Je mehr freien Kohlenftoff ein Theer enthält, um fo zähflüffiger ift er 
natürlich, und um fo leichter wird er bei der Deftillation Neigung zum Ueber 
fteigen zeigen. 

Dis zu einem gewiſſen Grade geftattet die Kenntniß des Gehaltes cines 
Theers an freiem Koblenftoff die Beurtheilung feines Verarbeitungswerthes. 


1) Dingl. Journ. 270, 233; Zeitfchr. f. angew. Chem. 1888, ©. 677. 
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Es iſt im Allgemeinen richtig, daß Theere von geringem Koblengehalte, alfo 
and) geringem jpecififchem Gewichte, reicher an Benzol und leichten Kohlen⸗ 
wajlerftoffen find, als folche von hohem Gehalt an freiem Kohlenftoff. 
Aber diefer Sag ift nur bis zu einer gewifien Grenze zuläffig, die ſchon 
unterhalb der „Kohlezahl“ fir einen normalen Gastheer (15 bis 17 Proc.) 
liegt. Darüber hinaus können Theere von ganz gleicher „Kohlezahl“ entweder 
mehr Anthracen und ſchwere, oder mehr Benzol und leichte Kohlenwaflerftoffe 
liefern, wahrfcheinlich je nad) der Art ihrer Erzeugung oder. der Natur der 
angewandten Kohle. Steigt jedoch die „Kohlezahl“ um ein Beträchtliches über 
die normale, jo ift unter allen Umftänden auf eine fchlechte Ausbeute an 
werthvollen Producten, ſowohl hoch⸗ als niebrigfiedenden, zu rechnen; dagegen 
wird die Ansbente an Pech, dem geringwerthigften Nebenproducte der Theer- 
deftillation, um fo größer. Da aber das Pech den Hauptbeftandtheil des Stein- 
tohlentheerd ausmacht, fo fann man wohl mit einigem Recht behaupten, daß 
da8 Pechrendement eines Theers gewifiermaßen deſſen Berarbeitungswerth 
beitimmt. 

Unter der Borausfegung, daß man ben Gehalt eines Pechs von gewünſchtem 
Härtegrad an freiem Kohlenftoff Tennt, läßt ficd) die Pechausbente aus der 
„Kohlezahl“ des zu verarbeitenden Theers mit ziemlicher Sicherheit beftimmen. 
Iſt K der Gehalt des Pechs an freiem Kohlenftoff und % die „Kohlezahl“ des 
betreffenden Theers, fo ergiebt fi, die Pechausbente aus der Gleichung: 

K:100 =k:z. 


Gutes, mittelhartes Pech, wie e8 wohl die meiften unjerer Theerdeftillationen 
duchichmittlich erzeugen, enthält etwa 28 Proc. freien Kohlenſtoff. Nehmen 
wir die aus oben ftehender Tabelle fich ergebende Durchſchnittskohlezahl von 
etwa 16 Proc. als normal an, fo ergiebt fih für ein Pech mit einem Gehalt 
von 28 Proc. an freiem Kohlenftoff fir normale Theere die Ausbeute: 


X — (100 x 16) : 28 — 57 Proc, 
was mit der thatfächlichen Ausbeute aus Gastheeren genitgend übereinftimmt. 











Sechstes Kapitel. 


Pech. 





Es iſt im vorigen Capitel erwähnt worden, daß man je nach der Art der 
Deſtillation des Theers einen mehr oder weniger conſiſtenten Rückſtand bekommt. 
Wird nur das Leichtöl abdeſtillirt, alſo fo lange, bis das ſpecifiſche Gewicht bei 
Deſtillates dem des Waſſers gerade gleichkommt, fo erhält man eine ſehr did⸗ 
flüſſige Maſſe, welche man in Frankreich „brai liquide“ nennt, und in Eng 
(and zuweilen al8 „asphalt“ bezeichnet. Es ift jest aber kaum noch üblich, in 
diefer Weife zu arbeiten; was bie Fabriken (auch bie englifchen) Aſphalt 
nenmen, befteht aus einer künſtlichen Miſchung von gewöhnlichen Pech mit 
Kreofotöl, meift noch gemengt mit Sand u. bergl. 

Wenn man noch weitere 10 Proc. abdeftillirt, ift der Rüdftand „weiche: 
Pech“; dann kommt mäßig hartes Pech, und hartes Pech erhält man, 
wenn -man den Proceß fo weit führt, ald dies Überhaupt in ſchmiedeeiſernen 
Blafen angeht (S. 350). Eine andere, aber nicht immer zutreffende Regel 
ift folgende: 

Man erhält weiches Bed), wenn man die Deftillation vor dem Abtreiben 
des Anthracens unterbricht, etwa wenn das fpecifiiche Gewicht des Deftillates 
1,090 beträgt; hartes Bed, wenn man bis zum fpecif. Gew. 1,120 der 
Dele geht; dazwiſchen mittelhartes Pech. 

Wenn der „Aſphalt“ nur durch Abbdeftilliren des Xeichtölß erhalten worden 
ift, fo enthält er natürlich alle Beftandtheile des Kreoſotöls, aljo Naphtaltn, 
Phenole u. ſ. w., ſowie aud) alle höher fiedenden Körper. 

Eigentliches „Pech“ enthält ſtets die wenigft flüchtigen Beſtandtheile dei 
Theers, wie Anthracen, Phenanthren, Chryſen, Poren 2c., zugleich mit einigen 
jehr wenig genau befannten Körpern, wie Bitumen zc., und mit freiem Kohlen: 
ftoff, oder vielleicht nur Kohlen» oder Kofsftaub in außerordentlich) fen ver: 
theiltem Zuſtande. Die größte Menge defielben ift durch Zerfeßung der 
Deftillationsproducte der Steinkohle an den heißen Retortenwänden entftanden 
(vergl. S. 233). Der Werth des Theers wird bedeutend verringert, wenn viel 
„freier Kohlenftoff* vorhanden ift, worin Kohlen- und Kofsftaub ſtets inbegriffen 
find (©. 398). 

Behrens!) erhielt durch Digeriren von Pech, aus dem die Dele bis zum 
jpecif. Gew. 1,120 entfernt waren, mit Benzol, Schwefeltohlenftoff, wieder 





1) Dingl. Journ. 208, 369. 
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mit kochendem Benzol und kochendem Alkohol (alſo durch die ſonſt zur Iſoli⸗ 
rung des „freien Kohlenſtoffs“ angewendete Behandlung) 23,54 Proc. eines 
ſchwarzen Pulvers, welches 90,836 C, 3,058 H und 0,398 Afche enthielt; bei 
etwas verfchiedener Behandlung zeigte ber Ruckſtand 91,921C, 3,157 H und 
0,872 Aſche, aljo ganz ähnlich der Anthracitlohle von Südwales (vergl. unten 
Heußer’s Batent). 

Nach Habets!) befteht gutes Hartpech aus 75,32 Proc. Kohlenftoff, 
8,9 Proc. Waſſerſtoff, 16,06 Proc. Sauerftoff, 0,43 Proc. Aſche, und hat ein 
ipecifiiches Gewicht von 1,275 bis 1,286. 

Hartes Pech zertheilt ſich leicht in Schollen, welche felbft in der Sonnen» 
hige nicht erweichen und ftets, au) im Sommer, loſe verladen werden können, 
ſowohl in Eiſenbahnwagen als in Schiffen; wmittelmeiches Pech kann man noch 
in Eifenbahnwagen loſe verladen, aber nicht in Schiffen, wo es wenigftens bei 
wärmeren Wetter zu einer Maſſe zufammenbaden würde; daher können die 
englifchen: Fabriken nur hartes Pech ber See verfchiden, und auch die franzö⸗ 
ftichen machen dies im Sommer vorzugsweiſe. Weiches Pech kann man über- 
haupt nur in Fäſſern verlaben, und läßt e8 gewöhnlich gleich aus der Theerblafe 
in diefe laufen. 

Nach Alkali Report 1893, ©. 114 werden 95 Proc. alles in England 
erzeugten Pechs als „mittelhartes“ hergeftellt, indem man auf Hartpech deſtil⸗ 
Imt und dieſes durch Zuſatz von Schweröl wieder weich madıt; 3 bi® 4 Proc. 
werden als Weichpech und nur 1 bis 2 Proc. ald Hartped) verfauft. 

Die Briquettesfabrilanten, namentlich in Belgien, ziehen das weiche Pech 
weitaus dem harten vor, und daher find bie deutfchen Fabrifanten gezwungen, 
wenigiten® mittelweiches Pech zu machen. Uebrigens richtet fi die Qualität 
des Pechs, wie es zur Briquettesfabrifation verwendet wird, nach unjeren Er- 
Fahrungen fehr nach der Jahreszeit. Fabriken, die in den Wintermonaten 
Weichpech verlangen, fünnen foldes im Sommer nicht gebrauchen und fordern 
eine mittelharte Sorte, manchmal jogar gerabezu Hartped. 

Wenn man nicht ſchon in den Theerblafen jelbft oder in der Pechkammer 
das noch flüſſige, Harte Pech durd; Einpumpen von Delen weicher machen kann, 
jo it die letztere Operation complicirter. Wo man aljo gezwungen ift, hartes 
Fed) zu kaufen, aber daflelbe zur Briquettesfabrilation durchaus weicher Haben 
muß, wendet man fpecielle Mittel an, um das harte Pech weich zu maden 
oder „wiederzubeleben“. Kin dafür paflender Apparat, welcher an den Kohlen⸗ 
gruben von Blanzy fungirt, fei nad) Payen's Precis de Chimie industrielle 
‚1878, t. II, p. 949, beichrieben. 

In Fig. 123 (a. f. ©.) bedeutet C einen ftehenden, mit Dampfmantel 
verjehenen Kefiel von 1,80 m Durchmefier und 2,80 m Höhe von ungefähr 
Icbm Inhalt. In der Mitte rotirt eine endlofe Schraube P, umgeben von 
einem ringförmigen Mantel E, der durch den durch / eintretenden und bei h 
m den äußeren Dampfmantel austretenden Dampf erhigt wird; durch r Läuft 

das Condenſationswaſſer fort. Unten befindet ſich der ringförmige Roft @ G 


1) Eitirt von Gurlt, Eteintohlenbriquettes, ©. 23. 
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aus gelochtem Eiſenblech zur Zurüdhaltung grober Stüde, das Rohe 5 zum 
Abfliegen des wieberbelebten Pechs, und ein Reinigungsverfchluß t. Der 
Keſſel C wird überragt Fig. 123. 
von einer eifenblechenen " K 
Kammer D, gleichen 
Inhalts zur Aufnahme 
des bei ber Operation 
entftehenden Schaumes. 
Hier befindet ſich das 
Mannloch T und eine 
Stopfbuchſe, durch 
welche die Welle der 
Schraube V Führung 
erhält. Man arbeitet 
in folgender Weiſe. 
Eine gewife Menge 
Theer, Schwerbl x. 
wird durch das Rohr k 
in ben Apparat ein» 
gelaſſen; man erhigt 
durch Dampf auf 150°, 
läßt die Schraube nme 
gehen und fegt nad) und 
nach das wieberzuber 
lebende Pech durch das 
Mannloch T zu. Der 
Zufag von Theer und 
Bed wird. fortgefeht, 
bis ber Kefjel ungefähr 
neun Tonnen Subftanz 
enthält. Das Blech P 
verhindert, daß das 
durch 7 eingeworfene 
Pech, auf die Schraube 
fällt; dieſes ſchmilzt 
bald in dem heißen 
Theer; die Miſchung 
paffirt das Sieb G, 
wird durch die Schraube 
79 gehoben und oben 
wieber außgeftoßen. 
Nach acht Stunden ift 
Alles gejhmolzen und, Homogen; man öffnet nun den Ablaßhahn und läßt 
das wieberbelebte Pech in die Kühlgefäße ab, worauf die Operation fofort 
wieder von Neuem anfangen kann. 
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Zur „Wiederbelebung* nimmt man entweder Schweröl, oder Naphtalin, 
oder Theer, weldyer nur bes leichten Deles beraubt ift (Aſphalt). Ueber das 
geeignetfte Mittel zur Wiederbelebung des Pechs geben die fpäter zu erwähnendeu 
Verſuche zu Blanzy Aufſchluß. 

AB Reductionsmittel in chemiſchen Proceſſen (zur Soda⸗ 
ihmelze, zur Schwefelbaryumfabrilation u. ſ. f.) ift das Theerpech ganz aus- 
gezeichnet, weil es faſt ganz afchen-, ſchwefel⸗ und ſtickſtofffrei ift; meift ift es 
jedoch zu theuer für diefen Zweck. Hingegen findet e8 als Reductionsmittel 
ziemlich ansgebreitete Verwendung in der Ultramarinfabrifation und 
joll fi) auch nad) einem englischen Patent (5. October 1872) von Payne 
und Clarke fehr gut zur Sementftahlfabrilation eignen. Man bettet die zu 
jtähfenden Artikel mit dem Pechpulver in eiferne Käften ein und fegt fie einer 
mäßigen Hige aus. Die Verbindung des Pechlohlenftoffs mit dem Eifen ſoll 
in viel kürzerer Zeit zu Stande kommen, als bei irgend einer anderen Kohlen- 
ſtoffart. 

Die Hauptverwendung des Theerpechs iſt die zur Fabrikation von Bri⸗ 
quettes (Kohlenziegeln, Poͤras, Patent fuel) aus Kleinkohle oder Kokspulver 
(coke agglomrô). Da eine Beſchreibung dieſer Induſtrie den Rahmen 
dieſes Werkes überfchreiten würde, jo fei hierfür in erfter Linie auf das diefer 
Sammlung angehörige Werk von F. Fiſcher über Brennfloffe verwieſen; 
ferner anf die betreffenden Artikel in Payen's Technifcher Chemie, m Stoh⸗ 
mann⸗Kerl's Eucyklopädie ꝛc. Auch giebt es hierüber Specialwerke, wie das 
von G. Franquoy: Die Fabrikation der künſtlichen Brennſtoffe, deutſch bear⸗ 
beitet von Th. Oppler. Eine kurze Ueberſicht des neueſten Standes dieſer 
Induſtrie giebt A. Gurlt, Die Bereitung der Steinfohlenbriguettes (Braun- 
ſchweig, 1880) und Jünemann, Die Briqnettesinduftrie (Hartleben’3 Verlag). 
Ausführlich behandelt den Gegenftand E. Preiſſig in feiner Schrift „Die 
Preßtohlen- Indnftrie“ (Freiberg i. S. 1887), welcher der größte Theil der 
folgenden Mittheilungen entnommen ift. 

Es Scheint, daß man diefe Induftrie Ferrand und Marſais verdankt, 
welche 1832 ein franzöfiiches Patent zur Anwendung von Steinlohlentheer für 
diefen Zweck erhielten. Seit 1842 wendete Marſais weiches Pech an und 
gründete in bemfelben Jahre die Fabrik zn Börard bei St. Etienne. Hartes 
Pech wurde 1843 in England von Wyland verwendet, feit 1854 aud) in 
Frankreich. Die bei St. Etienne fabricirten Briquettes wurden unter dem 
Namen „psras“ verkauft. | 

Die Fabrikation von Kohlenziegeln bietet eine naturgemäße Verwenbung 
für die großen Mengen von Koblenklein, welches von den meiften Kohlen- 
gruben erhalten wird und nur zu äußerſt geringem Preiſe oder aud) gar nicht 
verfäuflich if. Mit Recht wird darauf aufmerffam gemacht, daß das namentlich 
m Deutichland früher noc vorhandene Haupthinderniß der Verwerthung ber 
ungeheuren Mafien von an den Gruben abfallendem Kohlenflein, nämlich die 
Koften des als Bindemittel benutzten Theerpechs, neuerdings kaum mehr befteht, 
feitdem eine neue Gewinnungsquelle von Steinfohlentheer, und mithin von 
Te, bei der Kokerei aufgefchlofien ift (vergl. S. 65 bis 115 dieſes Werkes). 

26* 
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Die Verbindung dieſer beiden Induſtrien, nämlich der Steinkohlenförderung 
und der Kokerei mit Gewinnung von Nebenproducten, wird ſicher gerade 
durch die Verwerthung des Pechs zur Briquettirung bes Kohlenabfalls cine 
fehr rationelle werben. 

Merkwitrdiger Weife hat ſich diefe Induftrie anfänglich hauptſächlich m 
Frankreich und Belgien entwidelt, viel weniger in England und Deutſchland, 
obwohl hier ungeheure Mengen von Rohmaterial zur Verfügung ftehen, z. 2. 
in Weftphalen. Seit dem Aufblühen der Kofsinduftrie mit Gewinnung der 
Nebenproducte haben ſich diefe Verhältniffe allerdings geändert. Nach Preißig 
(S. 12) beftehen jegt in Frankreich 50 bis 60 Fabriken, von denen einige 
100 000 bis 220 000 Tonnen Briquette8 erzeugen ; insgeſammt Tann bie gegen- 
wärtige Gefammtproduction von Frankreich auf 1,2 bis 1,5 Mill Tonnen pro 
Jahr gefchägt werden. Der größte Theil des Berbrauches fält auf Dampffchiffe 
und Rocomotiven. Im Belgien beftehen jegt circa. 20 Fabriken, welche jährlich 
1 Million Tonnen produciren; eine einzige Fabrik (zu Couillet) Tiefer 
360000 Tonnen. Die Niederlande haben eine Fabrik; England umd Schott: 
land mehrere (die größten in Südwales) mit einer Jahreöproduction von 
1 Mil. Tonnen, wovon 850000 Tonnen erportirt werden. Auch in Spanien 
und Rußland Hat ſich die Zahl der Fabriken vermehrt. In Deutichland be- 
ftehen die meiften Sabrifen, etwa 20 im Ruhrrevier (wo 1892 täglich etwa 
2000 Tonnen, alfo jährlich etwa 600000 Tonnen Briquettes hergeitellt 
werden) und den Rheinlanden; man rechnet hier den täglichen Verbrauch an 
Pech auf 150 Tonnen, zu deſſen Erzeugung 300 Tonnen Steintohlentheer 
erforderlich find). Oeſterreich- Ungarn hat fünf Fabriken mit einer Production 
von 50000 Tonnen. Insgeſammt ſchätzt Preißig die gegenwärtige Jahre 
‚production an Steinkohlenbriguettes in Europa auf mindeftend:3,5 Mill. Tonnen, 
in 120 bi8 130 Fabriken. Aus Amerika führt er zwei große Fabriken mit zufammen 
132.000 Tonnen Production an; andere in China, Indien und Neufchottland. 

Der Berkaufspreis der Briquetted ftellt fich meift dem der Stüdfohle 
gleich; in England und Rußland noch höher. 

.. Man ftellt die Briquettes meift in prismatifchen Formen, zuweilen auch 
in Form von Cylindern, Kugeln zc. und namentlich recht ‚vorteilhaft als durch⸗ 
lochte Ziegel her, im Gewichte von 15 kg bis herab zu 50 g; das ſpecifiſche 
Gewicht ſchwankt von 1,10 bis 1,40. 

Gute Briquettes tollen nicht über 10 kg ſchwer fein und bie Fertigkeit 
natürlicher Kohlen befigen, wozu es nöthig ift, daß der Pechzuſatz mindeften? 
5 Proc., bei nicht ſehr ſtarkem Drude 8 bi8 9 Proc. beträgt. Ihr Aſchen⸗ 
gehalt fol für Eiſenbahnen nur 6,5 bis 7,5 Proc. betragen; bei Seedampfern 
ift bi8 10 Proc. Afche geftattet. Ihre Form ift gewöhnlich parallelepipediſch, 
jo daß fie fi im Sciffsraume gut ftauen. Ihr Berluft durch Transport: 
zerkleinerung ift fehr gering, nur 1 bis 2 Proc. gegenüber 30 bis 50 Proc. 
bei Steintohlen. Sie follen im Feuer nicht zerfallen. Gute Briquettes haben 
einen um 10 Proc. höheren Heizwerth als gute Steinkohlen; fie machen viel 


1) Glüdauf 1892, Nr. 4. 
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weniger Schmuß, und wenn mit Hartpech fabricirt, viel weniger Raud) als bie 
meiften Steintohlen. 

Der Heizwerth der Briquettes kann an ſich nicht erheblich höher als der 
der angemwendeten Rohfohle fein, ift e8 aber in der Praris oft dadurch, baf die 
legtere zum Zwecke der Briquettirung vorher gereinigt wird, und daß bie Brir . 
quettes beſſer verbrennen, weil fie leichter entzündlich find, im Teuer nicht 
baden (wenn aus magerem Grus bereitet) und fchichtweife von außen nad 
innen abbrennen. Die mit Hartpech bargeftellten Briquettes geben nad) ben 
auf der Taiferlichen Werft zu Wilhelmshaven 1874 bi8 1886 durchgeführten 
Heizverfuchen weniger fchwarzen Rauch als die betreffenden Rohkohlen. 

Nach Preißig. (S. 81 u. f.) ftehe die Trage, ob Hartpech oder Weichped) 
fi, beſſer zur Briquettesfabrifation eigne, folgendermaßen. Die mit Hart- 
pech bereiteten Briquettes find ein volllommeneres Fabrikat (vergl. oben) und 
dabei entfällt auch die Einrichtung zum Weichmachen des Pechs. Andererſeits 
befigt das Hartpech den Nachtheil, daß man es zur Mengung mit der Kohle 
zerfleinern und bei der Mifchung eine höhere Temperatur anmenden muß, 
jowie den der ſchädlichen Einwirkung des Pechftaubes auf die Augen der Arbeiter. 
Trogdem müſſe man es als das zwedmäßigere Bindemittel anfehen, und habe 
es deshalb nad) und nad) alle übrigen im den Hintergrund gedrängt. 

Nah unferen Erfahrungen läßt ſich diefe Frage Überhaupt nicht ohne 
Weiteres entfcheiden. Wir haben fchon angeführt, daß ſich die Qualität des 
Driquettpedys zumächft nach der Jahreszeit richte. Bon ganz befonderem 
Einfluſſe ift aber namentlich die Temperatur und der Drud, bei denen bie 
Miſchung bezw. Preffung erfolgt. Die gewöhnliche Prüfung bes Pechs auf 
Bindekraft wird in den Briquettesfabriten "derart vorgenommen, daß man 
die aus der Prefie kommenden, noch fehr heißen Briquettes entweder durch 
Handdruck auf Widerftandsfähigkeit prüft, oder aus einer Höhe von etwa 
2 bis 3m auf harten Boden (Pflafter) fallen läßt. Es ift ohne Weiteres 
einleuchtend, daß diefe Art der Prüfung keineswegs einwandsfrei ift; fie hat 
ſchon zu vielen Streitigfeiten Veranlaffung gegeben und wir fünnen nur 
rathen, daß alle Theerdeftillateure gemeinfam Stellung dagegen nehmen. 

Iſt es ſchon an und für ſich ein Unding, die Briguettes, bei denen es 
doch Lediglich auf Tyeftigkeit in altem Zuſtande ankommt, heiß zu prüfen, 
jo ift diefes Verfahren im Befonderen für die Beurtheilung der Binde» 
fraft des Pechs durchaus zu verwerfen. Zweifellos wird ein mittelweiches 
Pech, das bei 50 bis 550 erweicht, Briquettes liefern, welche beim Verlaſſen 
der Prefie (bei etwa 75°C.) nicht fo große Feſtigkeit befiten, als ſolche aus 
Beh von Erweichungspunkt 70 biß 75°, weil erfteres bei diefer QTemperatur 
noch zu flüſſig ift, um die Kohletheilchen feit zu binden. Dagegen zeigen Bri⸗ 
quettes, welche Mittelweichpech als Bindemittel befigen, in der Kälte eine viel 
größere Widerftandsfähigfeit als folche mit Hartped). 

Andererfeits find aber aud) die Höhe des Drudes und die Gefchwindig- 
feit des Schlages von wefentlichem Einfluffe auf die Haltbarkeit der Briquettes. 
Iſt der Drud zu gering, fo leidet die Feſtigkeit des Preßfteines; ift die Ge⸗ 
ſchwindigkeit des Schlages zu groß, fo Hat die im Kohlengemifc vorhandene 
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Luft nicht Zeit zum Entweichen und e8 bilden fich einzelne, äußerſt binne 
Luftſchichten, welche die Adhäſion der Kohletheilhen verhindern, Sehr weient- 
lich hängt der Pechverbrauch (und fomit die angebliche Bindekraft) von der 
Natur der Kohle ab, welche im einzelnen Falle gar nicht fo genau feftgeitellt 
werden kann. ine jehr magere Kohle wird naturgemäß einen höheren Bed- 
zuſatz beanfpruchen als fettere, eine trodene Kohle wirb beilere Bindefähigeit 
zeigen als eine feuchte, bei welcher der beim Miſchen in der Wärme entwidelte 
Waſſerdampf die conglomerirende Kraft des Pechs beeinträchtigt, zc. 

Nach Berfuhen, die man in den großen Werken von Blanzy 1) angeftellt 
hat, ift es auch nicht gleichgitltig, durd) welchen Yufag man das Hartypech 
wieberbelebt, d. h. weich macht. Neben ſchweren Steinfohlentheerölen verwendet 
man dazu Rohnaphtalin und deſtillirten Theer, d. h. ſolchen, welchem die 
leichten Dele durch Deſtillation entzogen worden find. Durch einen Zuſat 
von Schweröl wird die verkittende Kraft des Pechs nicht alterirt und dies nur 
flüffiger gemacht; Raphtalin vermehrt die Agglomerationstraft, veranlaft aber 
ein Erſtarren bei zu niedriger Temperatur. Auch foll es, nad) Mittheilungen 
eines Fachmannes, durch Verflüchtigung in ben Mifchapparaten die Arbeiter fo 
ftarf beläftigen, daß fie den Zuſatz bald herausbekommen und ſich weigern, mit 
derartigem Pech zu arbeiten. Am beften eignet ſich nad, den Verſuchen in 
Dlanzy deftillirter Theer, von welchen auf 100 Thle. Hartpech 10 bis 20 Thle. 
verbraucht werben. 

Preißig berechnet (S. 83 bis 84), daß es in Deutichland Teineswegs 
unthunlich fei, ſämmtlichen Theer, der fich bei der Koferei gewinnen lafle, 
zur Briquettesfabrilation zu verwerthen. Wenn alle Kokereien im preußiſchen 
Staate fid) auf Gewinnung der Nebenproducte einrichteten, fo würde dies 
jährlich circa 200 000 Tonnen Theer ober etwa 100000 Tonnen Ped) entfprechen, 
und würde der Preis bes Hartpechs 16 bis 20 Mark pro Tonne nicht 
überfteigen. Dies würde bei 6 Proc. Zufag erft 1,7 Mill. Tonnen Brignettet 
ober 3,25 Proc. der preußiſchen Steinfohlenfürberung entiprechen, während biejet 
Procentverhältniß in Frankreich ſchon jetzt 6 bis 7, in Belgien 4 bis 5 Proc. fteht. 

Ein ſehr wichtiger Vortheil der Briquetteöfenerung ift der, daß der Heizer 
genau weiß, wie viel Ziegel er in beflimmten Zeiträumen in den Ofen legen 
muß, um einen beftimmten Hitegrab herauszubelommen; aud kann der Auf 
feher durd) einen Blid auf den Ziegelhaufen neben dem Dfen ſich fofort davon 
überzeugen, ob die richtige Menge verfeuert worden ift. 

Die folgenden Angaben über Briquettesfabrifation, Tpeciell mit Rüdfidt 
auf die weitphäliiche Steinkohle, find enthalten in der preißgefrönten Schrift 
von Berg (Beitichr. f. Berge, Hütten- u. Salinenwefen, 1880, S.148). © 
fei zur Orientirung über den Gegenftand aus jener Schrift folgender Auszug 
(nad) Chemische Induftrie, 1880, ©. 365) gegeben. 

Für die allgemeine Brauchbarkeit der Briquettes ift weſentlich, daß ihr 
Alchengehalt den der verwandten Kohlen nicht berfteige, und daß fie genügende 


1) Berg: u. hüttenm. Zeitung 1878, ©. 281; Kerpely, Fortſchr. d. Eiſen⸗ 
hüttentedhnit 1878, ©. 9. 
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Zransportfeftigfeit befigen, Inter den verfchiedenen Methoden zur Briquetti⸗ 
rung bat fi) das Berfahren von Baroulier, bei welchem dem Kohlenklein 
badfähige Fettkohle zugeſetzt, das Gemiſch gepreßt und dann in befonbderen 
Gefäßen erhitzt wurde, nicht bewährt. Es ift teuer und Liefert fein transport« 
fühiges Product. ALS künftliche Bindemittel wurden vorgeſchlagen Fette, vege- 
tabifiiche und animalifche Dele, feifige Materien, gelatindfe Stoffe, wie Leim, 
ihleimige Decocte von ganzen Pflanzen oder Wurzeln, harzige Körper, neuer» 
dings auch Magneliacement, Sarragheenmoos und Holzcellulofe.. Allgemeine 
Verwendung finden zur Zeit noch bie Deftillationspreducte der Steintohlen, 
wie Theer, weiches umd hartes Pech. Das eritere (weiche) Pech, befonders in 
Tranfreich gebraucht, wird im flüffigen Zuftande in geeigneten Schmelzkeſſeln 
den Kohlen beigemengt; das lettere (harte), in Belgien gebräuchliche !), wird 
pulverförnrig mit Kohlen gemiſcht und die erhaltene Maſſe dann mit auf 300° 
überhigtem Dampf bis zur Erweichung gebracht. Auch durch directes Feuer 
wird dad Gemenge erhigt, und zwar entweder wie in den Chaufelle’ chen 
Apparat in einem mit horizontalem Ruhrwerlke verfehemen Herde, oder nad) 
Dietrir in einem rotirenden Tellerherd mit verticalem Ruhrwerk. Es follen 
nad) diejem Berfahren 41/, Proc. Bindemittel genügen. Da die zur Briquettes- 
bereitung verwendete Kohle möglichft rein fein muß, fo bedarf fie in ber Pegel 
einer naſſen Aufbereitung, und zur Verminderung der Yeuchtigfeit, die beim 
Preffen ſchädlich fein wiirde, einer Zumiſchung von trodenem Kohlenftaub. 

Die bisher verwendeten Preßmaſchinen zerfallen in folche mit offenen und 
in ſolche mit gefchloflenen Formen, und bei den erfteren find wieder zu nuter⸗ 
ideiden Maſchinen mit directer und wit indirecter Preſſung. Bon den direct 
prefienden it bie Maſchine von Mazaline verbreitete. Es drückt bei ihr der 
aufgehende Kolben des Dampfcylinderd vermittelft eines einarmigen Hebels 
den Preßftempel von unten in bie Formen, die ſich in einem durch Sperrfegel 
in Umdrehung verfegten Tiſch befinden; Die fertigen Ziegel werben durch bie 
über eine fchiefe Ebene laufenden Preßitewpel ausgedrückt. Der Sperrfegel- 
mechanismus if Häufig Bruchen unterworfen. Bon den indirect preſſenden 
Maſchinen wäre zunächt die von Middleton und Detombay zu erwähnen; 
fie preßt von oben vermittelft eines Kniehebels, deſſen Drud durch ein aufs 
gelegtes Gewicht begrenzt wird; durch einen zweiten Sniehebel wird das Bri⸗ 
quette ausgepreßt. Auch hier wird die Plattform durch Sperrfegel in Drehung 
verſetzt. Bei der ähnlich conftruirten Mafchine von Hanrez preßt der mit 
zwei ungleichen Armen verſehene Hebel zugleich won oben und unten. Der 
Drud wird von einem hydrauliſchen Kolben begrenzt; zum Ausdrüden dient 
eine ſchiefe Ebene, zur Drehung des Formtiſches ein Sperrfegel. Bei der 
Maihine von Darand und Marais wird der Stempel durd) eine unrunbe 
Scheibe in die liegende Preßform eingedrüdt; durch eine zweite ähnliche Scheibe 
wird nad erfolgtem Drude die Berfchlußplatte der Form abgehoben und das 
Driquette ausgeſtoßen. Die Maſchine eignet ſich namentlich für kleinere Pros 

i) Nach anderweitig erhaltener Auskunft wird umgelehrt in Frankreich viel 
hartes, in Belgien aber meift weiches Pech gebraudt. Mit weichen Pech fabricirte 
Briquettes brennen mi Rauch, die mit hartem Pech gemachten ohne Rauch. ©. 8. 
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duction. Bei der hierher gehörenden Maſchine von Bistrir erfolgt die 
Preffung durch einen fehr ungleicharmigen Winfelhebel, deſſen Dreharxe, 
gegen einen hydrauliſchen Kolben geftügt, bei der Ueberfchreitung des Marimal 
drudes ausweichen kann; durch einen zweiten Hebel wird das Briquette aus 
gedrüdt. Der die Formen tragende Tifch wird durch einen Ercenter in Drehung 
verfegt, und zwar ift die Einrichtung der Art, daß Brliche durch etwa unrichtige 
Stellung des Tifches ziemlich vermieden werden. 

Bei den Maſchinen mit offenen Formen wird die Preſſung durch die 
Keibung der eingefillten Maſſe an den Wänden der fic) nach vorn verjüngenden 
Form erzielt. Sie beanfpruchen deöwegen zwar einen größeren Kraftaufwand 
al8 die zuvor befchriebenen, find aber leiftungsfähiger als diefe; fie finden zur 
Zeit ausfchlieklic, Anwendung zur Verarbeitung der Kohle mit weichem Pech. 
Bei der verbreitetften Maſchine der Art, der Eprard’fchen, find die röhren- 
förmigen Preßformen radial in einem Kreife angeordnet, jo daß der auf der 
verticalen Betriebswelle figende Excenter die Preßkolben abwechſelnd in bie 
Formen eindriiden und herausziehen fann. Beim Rüdgange des Stempels 
wird jedesmal von Neuem in die Form Preßmafle eingeführt, die ſich beim 
Borgehen gegen die fchon vorhandene Malle anpreßt und dieje zugleich and 
dem offenen Ende der Form ausdrüct. Bei der Mafchine von Bouriez wird 
der Kolben durch eine Kurbelftange in die Formen eingepreßt, und zwar 
fchneller, al8 bei der vorgenannten Mafchine, wodurch erzielt wird, daß ber 
austretende Strang fich leicht in Scheiben theilen läßt. Mit diefer Mafchine 
ift auch das Gemifc mit hartem Pech zu verarbeiten. Unter den Maſchinen 
mit hydrauliſcher Breffung werden die von Revollier und Mazeline be 
ſprochen. Berg hält unter den in Weftphalen beftehenden BVerhältnifien die 
Fabrikation von Pechbriquettes fir unrentabel, und empfiehlt eher Carragheen⸗ 
moos, defjen Koften pro Gentner Kohlenziegel ſich auf drei Pfennige belaufen; 
bei einer Production von 60 Tonnen erreichen die Herftellungstoften ſechs Pfennige- 

Neuere Sonftructionen von Briquettespreilen find von Watin, Dupuy 
file, fowie Bouriez gegeben worden. Man findet diefe ſämmtlichen aus⸗ 
führlich befchrieben in Muspratt-Stohmann’8 Encyllopädifchem Handbuch 
der techn. Chem., 4. Aufl., 4. Bd., ©. 568 u. f. Nach A. Buffe!) geſchieht 
die Herftellung kleinſtückiger Briquettes, die ſich befonders fiir den Hausbrand 
eignen, mit beſonderem Bortheil auf großen, ftarfen, von demſelben verbefjerten 
Preſſen, die vier oder auch ſechs Briquettes a 1 kg ſchwer auf einmal bei jedem 
Hub fertigen und direct auf einen Eifenbahnwagen fchieben. Jedes Vrignett 
wird in einer Form fir fid) ganz fauber, glatt und feft unter fehr bedeutenden 
Drude gepreßt. Mit einer fo eingerichteten Mafchine können 3000 bit 
4500 Stüd & 1 kg fchwer pro Stunde ohne Anftand gemacht werben. 

Die Kohlen kommen direct vom Eifenbahnwagen mit mafchineller Ein 
rihtung in bie Fabrik und bei günftigen Perhältniffen und Einrichtungen 
kommen diefelben Kohlen nad) kaum !/; Stunde fchon -al8 fertige Briquettes 
auf die Eifenbahnwagen zum Verfand. Gewöhnlich werden die Eiſenbahnwagen 


!) Zeitſchr. f. Berg-, Hütten: u. Mafchinenind, 1898, ©. 199. 
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des Morgens mit Kohlen beladen an die Fabrik geführt und werden Mittags 
bereitd beladen mit Briquettes wieder abgeholt. Es dürften wohl wenige 
Fabriken eriftiren, die einen fo ſchnellen Umfag geftatten und daher fo günſtig 
arbeiten. 

Eine Maſchine zur Herftellung von eiförmigen Briquetted ift von 
Zimmermann, Hanrez u. Co. conftruirt, und von Fouquemberg ver» 
befiert worden. Ihrer handlichen Form wegen eignen ſich die auf ihr her⸗ 
geftellten Briquettes Hauptjächlich file Küchenherde und Reguliröfen. 

Mitteilungen über die Fabrikation von Preßlohlen mit Pech als Binde. 
mittel macht E. Schent zu Schweinsberg !). Bemerkenswerth daraus ift, 
daß der Drud bei Heinen, unter 5kg ſchweren Briquettes 50 bis 100kg auf 
lgcm, bei größeren von 100 bi8 200 kg betragen muß. ine ausführliche 
Arbeit Über die Yabrifation der Briquettes nach dem neueften Standpunkte 
diejer Induftrie findet fi) in Rothwell’s Mineralinduftrie, auf welche ver⸗ 
wiefen werben muß. 

Bon neueren Patenten über Briquetteöfabrilation wollen wir anführen: 

E. 5. Treddar (D. RP. Nr. 16017); ©. H. Lenk & W. H. Leh⸗ 
mann (D. R⸗P. Nr. 15789); G. J. P. Couffinhal (D. R⸗P. Nr. 16239); 
W. Neubaus & O. Henniges (D. RP. Nr. 18538); ©. Butler (E. P. 
Rr. 7791, 1886). 

I. Bowing?), D. RP. Nr. 51099 und 58708, greift auf die Ver⸗ 
wendung von Theer als Bindemittel zuräd und will die Fabrikation ‚von 
Brignettes mit der Gewinnung der Nebenprobucte des Theers vereinigen. Das 
zu briquettirende Kohlenklein wird in angefeuchtetem Zuſtande in einen Druck⸗ 
keſſel gebracht und mit fo viel Steinfohlentheer übergoſſen, ald erfahrungs⸗ 
gemäß zur Herftellung guter Briquettes erforberlich if. Das Gefäß wird 
daranf gefchlofjen und durch ein Rohr im Dedel gefpannter Dampf einftrömen 
gefallen, welcher von ber oberen Kohlenfchicht aus durch die ganze Mafle des 
Kohlenabfalles dringt und durch eine am Boden angebrachte Oeffnung mit 
Ventil austreten kann. In dem abfließenden Condenſationswaſſer find ver- 
ſchiedene werthvolle Theerbeitandtheile. enthalten, welche gefammelt und ab» 
getrieben werben Können. Auf diefe Weife follen fi) alle flüchtigen Beſtand⸗ 
theile des Steinkohlentheer® gewinnen laſſen, während ber Keffelinhalt, beftehend 
aus einem Gemenge von Theerrüdſtand und Kohlenklein, direct der Briquett⸗ 
prefie zugeführt wird. 

Auch, das D.R-P.Nr. 63 648 der Actiengefellfchaft für Theer- 
prodmete in Haeren bedient fich des Theers als Bindemittel. Kohlenftaub 
wird mit Theer, der zuvor mit concentrirter Schwefelfäure behandelt worden 
if, gemniſcht. Dieſe Briquettes follen angeblich rauchlo8 brennen, wozu eigent⸗ 
lich gar ein Grund vorhanden ift. 

E. Jenter?), D. RB. Nr. 61166, mifcht Kohlenſtaub mit Theer und 
erhitzt das Gemenge im Waſſerbade. Aus der kalten, plaftiichen Maſſe formt 


) Oeſterr. Zeitſchr. |. Berg: u. Hüttenm. 1890, ©. 463. — *) Zeitſchr. f. 
angew. Ehem. 1891, S. 647. — *) Ibid. 1892, ©. 121. 
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er mit Hülfe der Preſſe Briquettes, welche bei 35 bis 40° in einem Zroden 
raume rajch getrod'net, und darauf ebenfo raſch wieder abgekühlt werden. Durd 
diefe Behandlung follen die Briquettes nit nur fofort hart, fondern aud 
gegen mechanische Einflüſſe und Feuchtigkeit fehr widerftandsfähig werben. 

Eine Erſparniß an Pech bei der Briquettesfabrilation bezwedt das Ber- 
fahren von ©. ©. Cory ud E. Eory!), Engl. Pat. Nr. 7772, 1894; die 
Erfinder haben gefunden, daß ſich eine ganz hedeutende Erfparnig an Pech bei 
dem gewöhnlichen Briquettirungsverfahren daburd) erzielen läßt, daß man 
daflelbe im pla ftifchen Zuſtande anwendet. Sie erzielen dieſen Effect da⸗ 
durch, daß fie von der befannten Eigenſchaft der Kohlenwaflerftoffe, namentlich 
der aromatischen, Pech, Aſphalt und ähnliche Körper zu erweicdhen, Gebraud 
machen. Dem Gemifche von Kohle und Pech wird während des Mahlens, 
bezw. Mifchens ein Kohlenwaflerftoff, 3. B. Rohnaphtalin, zugeſetzt; es ift be⸗ 
fonder8 darauf zu achten, daß diefer Zufag nicht früher flattfindet, als bis 
eine innige Mifchung zwiſchen Pech und Kohlenklein erreicht ift, weil fonft das 
Naphtalin das Pech vorzeitig erweichen und zur Bildung von Pechklumpen 
Beranlafjung geben würde. Kin günftiges Verhältniß ſoll fein: 92 Thle. 
Kohlenklein, 7 Thle. Pech und 1 Thl. Naphtalin. Danad) feheint die Er⸗ 
iparniß an Pech nicht. eben ſehr groß zu fein. 

Eine ähnliche Erſparniß an Bindemittel (Pech) ftrebt das D. R.⸗P. 
Nr. 86827 von ©. Hüttemann und G. Spiefer?) an. Die Erfinder 
baben gefunden, daß fich der gewöhnlich übliche Zufa von 7 bis 8 Proc. 
Steintohleniheerpech biß8 auf wenige Procente herabmindern läßt, wenn man 
dem Bindemittel, oder auch dem zu briguettirenden Material einen geringen 
Zufag von Colophonium giebt; 3 bi8 4 Proc, Pech und 1 Proc. Harz geben 
fhon eine vorzügliche Briquettirung. Die jo bergeftellten Preßkohlen follen 
weder einen unangenehmen Geruch noch Raud) entwideln. Da das Colopho⸗ 
nium ungefähr viermal theurer als Pech ift, ift der Nutzen offenbar nur ein 
gedachter. 

Bornemisza & Kopal(D.R-P. Nr.31664) machen ein kunſtliches 
Brennmaterial durch Mifchung von 100 Thin. geſchmolzenem Steintohlentheer: 
pec mit Holzabfällen oder anderen Abfällen pflanzlicher Art, Abkühlen auf 
Steinplatten, Yormen in Stüde von 10 x 5 em mit einem Loc) in ber 
Mitte, Verkoken diefer Stücke durch Auffteden auf einen Eifenftab und Erhitzen 
in einem Drahtcylinder in einer gewöhnlichen Gasretorte und Preſſen dei 
Productes in heißem Zuftande. 


Firniſſe aus Ped; präpatirter Theer. 


Eine fehr rationelle Verwendung bes Steinkohlentheerpechs ift diejewige zu 
Firniffen (Xaden), namentlic, für Eifen, dann auch fiir Holz zc., natürlich 
ftets von ſchwarzer Farbe. Sie werden ſämmilich in fehr einfacher Weife durch 
Schmelzen von Pech mit verfchiedenen Deftillationsproducten bes Theers bar 
geftellt, verlangen alfo feine Yufuhr eines freinden Materiale8 und bewegen 


ı) Chem. Ind. 1895, ©. 462. — 2) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1896, ©. SH. 
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ich ganz im Kreiſe der ſelbſt gewonnenen Produete. Für ihre Fabrikation 
braucht man nichts als einen offenen eifernen Keflel, welcher in einem bebediten 
Locale aufgeftellt ift, aber von außen Her geheizt wird. Beſſer freilich nimmt 
man einen gefchlofjenen Kefiel mit mechanifcher Ruhrvorrichtung. Der Keſſel 
tann and Gußeiſen oder Schmiebeeilen fein; vorzuziehen ift das lettere, weil 
fein (hier fehr fenergefährliches) Springen vortommen kann; man gieht ihm 
dann entweder die Form eines ftehenden Cylinders mit ſchwach auswärts ge» 
wölbtem Boben, oder and) die eines liegenden Cylinders. Für Arbeiten in 
ſehr großen Dlaßftabe könnte man recht gut den S. 402, Fig. 123 dargeftellten 
Miihapparat gebrauchen. 

In dem Keſſel wird mın zunächft die ganze zu verarbeitende Portion Pech 
eingeſchmolzen, indem man zugleich ein wenig von dem zu verwendenben Dele 
zuſetzt, was die Schmelzung des Pechs ſehr beichleunigt und fein baldiges 
BWiedererftarren hindert. Die Hige wird aber trogdem ziemlich hoch fteigen, 
ehe alles Pech flüffig geworben ift, und es ift darum durchaus räthlich, erſt 
wieder etwas abkühlen zu laflen, damit das zuzufegende Del nicht ins Kochen 
geräth, was natitrlich am eheften bei den leichteren Delen ober Naphta vor« 
fommen kann; doch darf man nicht fo lange warten, daß die Miſchung nicht 
noch volltommen flüjfig bliebe. Man ſetzt alfo nach einiger Abkühlung den 
Reft bes zu verwenbenden Oeles zu, aber ganz allmälig, indem jede einzelne 
Portion vollfommen in die Maſſe eingerährt wird. Bon Zeit zu Zeit nimmt 
man eine Heine Probe, welche man abkühlen läßt, um zu fehen, ob der Firniß 
ſchon die nöthige Confiftenz erreicht habe. 

Die orbinärfte Sorte Firniß ſtellt man in ber oben bejchriebenen Weife 
aus Pech und ſchwerem Dele dar. In diefem Falle kann man jedoch noch ein- 
facher verfahren; man bdeftillirt nämlich den Theer (da, wo es baranf ankommt, 
in einer befonberen, Heineren Blafe), bis das Leichtöl anfängt, in das Schweröfl 
überzugehen, oder bis das Mittelöl ganz fort ift (alfo etwa biß 240°), hält mit 
dem Fenern ein, läßt etwas abkühlen und verdlinnt num ben Rüdftand (den 
wir oben als „Aſphalt“ kennen gelernt haben) in der. Blaſe felbft mit der 
nöthigen Menge (ungefähr */, vom Gewichte des Pechs) Schwerdl, worauf man 
noch ganz flitffig abläßt. Man kann fogar fo verfahren, daß man in ber 
Blaſe ſelbſt bis zu hartem Pech abbeitillirt, um das Anthracen zu gewinnen, 
und dann die vom Anthracen befreiten Schweröle, fowie andere® gerade zur 
Verfügung ftehende Schweröl, am beften immer folches, aus dem das Naphtalin 
anskryſtalliſirt iſt, bis zum nöthigen Verdünnungsgrade zufegt. Gutes Mifchen 
iſt auch hier abſolut nöthig. Wir haben S. 356 und 362 beſchrieben, wie 
man dies in den Blaſen ausführt; zuweilen bewirkt man aber auch die Mifchnng 
in der Pechkammer, indem man das Kreoſotöl in das noch flüffige Pech ein- 
laufen fäßt. Der fo erhaltene Firniß, welcher in Deutſchland gewöhnlich 
„präparirter Theer“ oder „Dachlack“ genannt wird, kommt den Fabri⸗ 
fanten billiger zum ſtehen, al8 roher Theer, da ja die werthvollſten Beitand- 
theile des letzteren (Benzol, Toluol, Phenol, Anthracen, Naphtalin) ſämmtlich 
entfernt find; dabei ift aber diefer „präparirte* Theer für Anftriche ꝛc. viel 
werthvoller als roher Theer. Er dringt weit fchneller und tiefer in Holz, 
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Stein u. dergl. ein, als roher oder ſelbſt gekochter (von Waſſer befreiter) Stein⸗ 
kohlentheer, und trocknet auch bei Weitem ſchneller; letzteres giebt ihm jelbit 
einen Vorzug vor dem Holztheer (Stockholmer Theer), und wird eine Art 
deſſelben zuweilen als „künſtlicher Stockholmer Theer“ verkauft. Bor Allem iſt 
dieſes Product auch den Sodafabriken und anderen chemiſchen Fabriken zum 
Anſtreichen ober Tränken des gegen Säuren, Chlor ꝛc. zu ſchützenden Holz⸗, 
Eifen» und Steinwerkes zu empfehlen. Auf Eiſenwaaren, wo roher Stein⸗ 
fohlentheer wegen des das Roſten befürdernden Ammoniakgehaltes gar nicht 
und nur gefochter Theer anzuwenden ift, ift er auch dem lesteren weitaus vor: 
suziehen, da er nicht nur viel fchneller, fondern aud) immer ohne Riffe ein 
trodnet und einen fchönen, glänzenden Ueberzug bildet. ‘Die Trodenzeit wechſelt 
je nad) ber Witterung von 12 bis 24 Stunden. Da ber Ueberzug, welchen 
diefe Art Firniß bildet, eine ziemliche Dicke hat, fo ift er nur für grobe Eiſen⸗ 
waaren verwendbar, aber für diefe ganz ausgezeichnet. 

In größter Menge wird der präparirte Theer als „Dadhlad“ zum 
Streichen der Theerpappdächer verbraudjt; nicht unbeträchtliche Diengen con- 
jumirt aud) die Eifeninduftrie zur Herftellung des bafifchen Futters der Cowerter. 
Häufig wird man daher in der Lage fein, präparirten Theer unterjuchen zu 
müffen. Hierzu hat ©. Yunge!) ein befonderes Verfahren ausgearbeitet, 
welches im Folgenden wiedergegeben werben foll und fi) auf die Beftimmung 
des fpecififchen Gewichtes, der Viscofität, forie der Menge der flüchtigen Dr- 
ftandtheile erjtredt. 


Die Beftimmung des ſpecifiſchen Gewichtes nad) Zunge haben 
wir bereit8 an einer anberen Stelle (S. 397) tennen gelernt. 


Biscofität. Auf diefe Eigenfchaft des präparirten Theers wirb es in 
vielen praktifchen Fällen jehr ankommen; aud) wird fie gewiß ein gutes Mittel 
abgeben, um bei Anwendung gleicher Ausgangsmaterialien die Gleichförmigteit 
des Productes zu conftatiren. Es liegt auf ber Hand, daß im vorliegenden 
alle die bekannten, auf Mefiung der Ausflußgefchwindigleit aus Heinen 
Deffnungen beruhenden und für Schmieröle u. dergl. durchaus brauchbaren 
Biscofimeter, wie 3. B. dasjenige von Engler, ihren Dienft verfagen, ba die 
Reinigung der Gefäße und Deffnungen von Theer eine zu ſchwierige if. Es 
kam aljo darauf an, ein einfaches, unbedingt leicht zu reinigendes Inſtrument 
für diefen Zweck zu conftruiren, wozu fi) am beften eine Art Aräometer, von 
jpeciell zu diefem Zwecke paffender Form, eignete, indem man die Schnellig⸗ 
feit.de8 Einſinkens diefes Inftrumentes bis zu einem beftimmten Punkte 
zum Maße der Biscofität nahm. Was diefem Principe an wiſſenſchaftlicher 
Genauigkeit vielleicht abgeht, wird durch feine Brauchbarkeit für den vorliegenden 
Zwed mehr als aufgewogen. 

Diefes von Runge als „Theerprüfer“ bezeichnete und in Fig. 124 
abgebildete Heine Iuftrument ift im Gegenfage zu den gewöhnlichen Aräometern 
aus fehr ftartem Glaſe angefertigt, um dem mechanischen Abpugen des Theers 


1) Zeitjchr. |. angem. Chem. 1894, ©. 449. 
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befieren Widerftand zu leiften, und theils aus demſelben Grunde, noch weit 
mehr aber behufs Erreichung einer gleihförmigeren Einſinkungsgeſchwindigkeit 
ift der Hauptlörper ganz cylindrifch, mit einfach Halbkugeligem Ende, geftaltet, 
ſtatt der Einziehung und fugelförmigen Endung der gewöhnlichen Aräometer. 
Diefer Theil ift, einfchließlich der unteren und oberen Abgrenzung, 100 mm 
lang und hat 20 mm äußeren Durchmeſſer. Der verengerte gig. 124. 
ipindelförmige Theil ift 225 mm lang und 8mm weit. Auf 
diefem ift, 15mm über dem Ende des conifchen Uebergangs- 
theiles zu dem cylindriſchen Spindeltheile, das fpecif. Gew. 
1,400 angefcjrieben ; die ſpeciſiſchen Gewichtszahlen jegen fh 11 
nad) oben bis 1,050 fort; diefe Scala nimmt im Ganzen 


10 


eine Länge von 190mm ein; ber für und wictigfte Scalen au 
teil bis 1,250 befindet fi) in einer Entfernung von 81 
bis 83mm vom Ende des conifchen Uebergangstheiles. * 
As Normalgewicht iſt 39 g feſtzuhalten, doch beeinträchtigt ,, 
eine Abweichung von etwa O,Ög nach oben und unten bie 
Genauigfeit der Refultate nicht. Die Handhabung des Theer ı= 
prüfers ift folgende: Man gießt den zu unterfuchenden präs 
parirten Theer in einen Cylinder und zwar jo Hoch, bag * 
nad) dem Einfinten des Theerprüfere die Oberfläche des Cheers 1. 


möglicht nahe an der Mündung des Chylinders fiegt, um 
feichter beobachten zu können. Nach Umruhren bes Theers mit 
einem unten vingförmig gebogenen Drahte beftimmt man feine 
Temperatur mittelft eines Thermometers, deſſen Scala auf 
mindeſtens ein halbes Grab mit der eines Normalthermor 
meters fiimmen muß. Da die Biscofität bes Theers durch 
die Temperatur ſtark beeinflußt wird, milfien alle Beob- 
achtungen bei genau berfelben Temperatur (15°C.) ausgeführt 
werben. Im Beobadjtungszimmer wirb wohl felten eine niebrigere, häufiger eine 
höhere Temperatur herrſchen, weshalb man den Eylinder in ein Gefäß mit kaltem 
Waſſer ſtellt und läßt ihn darin, bis er die Temperatur von 15° angenommen 
hat, was durch häufiges Auf» und Abfahren mit dem Drahtrührer jehr ber 
Ihlennigt wird. Dann fünnen die Verſuche beginnen. Man bedient ſich bei 
denſelben eines Stativ mit einer. Klammer (am bequemften einer Feder⸗ 
Mammer), an der der Theerprüfer über dem Cylinder ſchwebend erhalten wirb. 
Man taucht num den Theerprifer bis gerade zu dem Punkte 1,250 ein, zieht 
ihn wieder heraus und läßt ihn, in der Klammer über dem Cylinder ſchwebend, 
drei Minuten lang abtropfen. Erſt dann führt man die Verſuche aus. Es 
iR nämlich ein. Unterfchied von einigen Secunden zwifchen dem Einfinten eines 
gereinigten und dem eines mit Theer benegten Theerprüfers, und da man 
jedenfalls mehrere Beobachtungen hinter einander machen muß, fo ift es viel 
einfacher, dieſe mit dem mit Theer benegten Inftrumente anzuftellen, ale 
daſſelbe jedesmal frifch zu reinigen. 

Run nimmt man eine Uhr mit Secundenzeiger in bie eine, den Theer⸗ 
prufer in die andere Hand, hält den Iegteren jo, daß fein unteres Ende die 
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Oberfläche des Theers eben berührt, und läßt in dem Augenblicke los, wo eine ganze 
Minute anfängt. Man wird finden, daß das Einſinken ſehr raſch ſtattfindet, 
bis der verengerte Theil des Inftrumentes erreicht ift und dann bedeutend 
langfamer vor fi geht. Wenn das Inftrument fich fchief ftellt und an bie 
Wand des Eylinders anftößt, fo bringt man es durch fanften Seitenfchub ohne 
jeden Drud nad) unten in ſenkrechte Tage, was feinen merklichen Fehler ver: 
urſacht. Im Augenblide, wo der Punkt 1,250 erreicht ift, Tieft man bie 
Secundenzahl ab, hebt fofort das Inftrument heraus und läßt es wieber zwei 
bis drei Minuten abtropfen, ehe man eine nene Beobadjitung macht. Man 
ſollte jedenfall8 drei bis vier oder noch mehr Beobachtungen machen, die auf 
zwei bis drei Secunden übereinſtimmen müſſen. 

Der Punkt 1,250 wurde gewählt, weil biefer genügend weit unter dem 
ſpecifiſchen Gewichte eines normalen, präparirten Theers (höchſtens 1,200) liegt 
Das Einfinten erfolgt nämlich) ſchließlich ſo langſam, daß der Zeitpunkt, an dem 
ber Theerprüfer in der Stellung eines Aräometers zum Stillftande fommt, gar 
nicht mit irgend welcher Genauigkeit feftzuftellen ift. Celbftverftändlich würden 
ja aud) bei verjchiedenen Producten von verfchiebenem fpecififchem Gewichte 
ganz abweichende Spindellängen zur Wirkung kommen, wenn man bis zu 
diefem Ruhepunkte gehen wollte, was völlig unbrauchbare Daten ergeben 
würde. Ebenfo felbftverftändlich ift e8 aber, daß man ben Theerprüfer, wenn 
man von einer Beltimmung der Biscofität abfieht, durch Einfinken bis zum 
Stillftande zur Beftimmung des fpecififchen Gewichtes verwenden fan, für 
welchen Zweck er ja gerade bis 1,050 eingetheilt worden iſt. Dieſe Beftim- 
mungen werben freilich nicht jo genau, wie die nad) der früher befchriebenen 
Methode, haben aber fiir die Praris den großen Vortheil, daß fie ohne Wage 
ausgeführt werden können und viel weniger Zeit beanſpruchen. 

Menge der flüchtigen Beftandtheile Es fcheint hier am nächiten 
zu liegen, einfach vorzufchreiben, daß ein präparirter Theer bei einer beſtimmten 
Temperatur jo und jo viel Procente Deftillat abgeben müffe. Aber die praf- 
tifche Durchführung diefer Unterfuchungsmethode bietet faft unüberwindliche 
Schwierigkeiten dar. Es handelt ſich Hier um Körper, deren Siebepuntt zum 
Theil über demjenigen des Uuedfilbers liegt. Nicht nur würden bie dazu ver: 
wendeten Thermometer, felbft aus „Refiftenzglas* und dergl., bet öfterem 
Gebrauche ihre Zuverläffigfeit verlieren, und die fortwährende Ermemerung 
diefer theuren Thermometer die Methode zu toftfpielig machen, fondern fie 
witrde, auch bei richtiger Temperaturmeſſung, in verfchiedenen Händen uud bei 
aud) nur geringfügigen Abweichungen im der Form der Apparate und der Art 
der Erhigung ganz und gar verfchiedene Nefultate ergeben. Lunge bat es 
daher vorgezogen, eine andere Methode anzuwenden, bie freilich etwas um: 
ſtändlicher ſcheint, dafiir aber ſtets gleichfürmige Refultate geben mug. Man 
deftillirt 100g bes Theer aus einer ſchwer ſchmelzbaren, mit Asbeftpapier 
umwidelten, tubulirten Retorte über freiem Teuer, bis eine beſtimmte Menge 
don Deftillat herübergelommen ift, da8 man in einem grabnirten Cylinder 
anffängt; hierauf beftimmt man das fpecififche Gewicht des Deftillates und 
nad) dem völligen Exfalten und Zerſchlagen der Retorte das ſpecifiſche 
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Gewicht und den Erweichungspunkt des zurlickbleibenden Pechs (vergl. ©. 432). 
Denn der erfte Berfuch nicht ein normales mittelhartes Pech als Rückſtand 
ergiebt, fo wiederholt man ihn, indem man, den Umfländen entfprechend, etwas 
mehr oder weniger weit deſtillirt. Dieſer zweite, jedenfalld aber ein dritter 
Verſuch wird ficher zu dem gewünfchten Ziele führen. 

Der Abjchlüffen über präparirten Theer wird man nun ganz beftinmte 
Bedingungen vorjchreiben lönnen, alfo ein gewiſſes Maximum von ſpecifiſchem 
Gewichte und Biscofitätszahl mit dem Theerprüfer und ein gewilfes Minimum 
von Deftillat. In vielen Fällen wird man ſich die umftänblichfte der drei 
Proben, die Deftillation, erlaſſen können, da fchon das fpecififche Gewicht und 
die Biscofität zur Beurtheilung der Qualität genügen werden. Welches 
nun die Marima und Minima fein follen, wirb man ber. Bereinbarung über: 
lafſen müflen, da gewiß fitr verfchiedene Zwecke auch verichiedene Flüfſigkeits⸗ 
grade am pafjendften fein werden. ebenfalls befigt man nun eine brand) 
bare und leicht anmendbare Prüfungsmethode für präparirten Theer und 
analoge Fälle. 

Eine feinere Sorte Theerlad erhält man, wenn man Pech mit Leichtöl 
in ber oben angegebenen Art zufammenfchmilzt; man nimmt hierzu jedoch nicht 
das direct and den Theerblaſen abbeftillirte Del, fondern die legten Portionen 
des aus der Leichtölblafe abdeftillirten oder das vom Phenofnatrium abgezogene 
Del (vergl. Eap. 9), weldye mithin ihre werthvolleren Theile fchon abgegeben 
haben. Man kann anf 100 Thle. nıittelhartes Pech etwa 60 Thle. Leichtöl 
rechnen. Diefer Firniß giebt eine glänzendere und glattere Oberfläche als der 
vorige nnd bildet einen viel dünneren Ueberzug; feine Trockenzeit ift vier bis 
ſechs Stunden, und er ift ſchon für fenere Eiſenwaaren verwendbar. 

Endlich kann man auch noch fchneller trodnende und dünner Tiegenbe 
Firniſſe in allen Graben erhalten, wern man einen Theil des Leichtöls durch 
Raphta erfekt; man kann dazu die gerimgfte Sorte der Naphta anwenden, ober 
auch eine ſolche direct zu dieſem Zwecke darftellen, indem man bei der Dampf⸗ 
reetification (Cap. 11) über den ſonſt innegehaltenen Endpunkt hinausgeht. 
Kegel ift dabei, zuerft alles zu verwendende Leichtöl in das Pech hineinzu- 
arbeiten und dann erft die Naphta zuzufegen, indem man das Gemifch noch 
jo warm bleiben läßt, als es mit der lüchtigkeit der Naphta verträglich ift. 
Außerdem ift fehr gründliches, längere Zeit anhaltendes Rühren nothmenbig, 
da die Naphta ſich nicht fo leicht dem Firniß einverleiben läßt, wie die ſchwereren 
Oele; e8 kann fonft vorkommen, daß ſich der Firniß in einen ſchwarzen Boden⸗ 
ſatz und darauf ſchwimmende Naphta trennt. Man kann es mit Hüulfe ſelbſt 
ganz ordinärer Naphta leicht dahin bringen, einen in einer Stunde, ja in 
einer Viertelſtunde, trocknenden Eiſenlack herzuſtellen, welcher für alle Eiſen⸗ 
waaren verwendbar iſt, wo ſeine ſchwarze Farbe nichts ſchadet. 

Alle drei Sorten haften ungemein feſt am Eiſen und erlangen nach dem 
Trocknen einen ziemlichen Grad von Härte, neben ſtarkem Glanz und großer 
Glätte; letzteres gilt namentlich von den beſſeren Sorten. 

Ein Patent von Marchiſis u. Stevens (E. P. 28. September 1870) 
will folhen Firniß durch Erwärmen mit Chlorkalk⸗ oder Kochſalzlöſung und 
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darauf folgendes Waſchen mit Eiſenvitriol verbeſſern. Ber Erfolg davon 


dürfte fehr zweifelhafter Natur fein. 

Chaumont!) macht einen Firniß für Holz oder Metall durch Anj⸗ 
löfen von Theerafphalt (300 Thin.) in (100 Thln.) Schwefellohlenftoff. Stat 
des Afphalts kann man auch natitrliches Bitumen oder Harz anwenden. Mau 


bringt den Afphalt in einen Bottich, ſchüttet den Schwefellohlenftoff darauj 


und fchliegt das Gefäß Luftdicht ab, um die Verdampfung des Schwefelfohlen: 
ftoffs zu hindern. In 12 bis 24 Stunden ift der Aſphalt ꝛc. aufgelöft und 
der Firniß fertig, deffen Geruch ihn freilid, kaum empfehlen wird. 

Nah Watfon Smith?) bekommt man einen guten Firniß für waſſer⸗ 
dichte Deden (tarpaulins) durch Schmelzen von Hol ztheerpech mit etwa dem 
gleichen Gewichte Steinkohlentheer⸗Schweröl. Ferner einen ſehr guten Eifenlat 
durch Schmelzen von 6 Pfd. dunkelfarbigem Colophonium mit 1/, Gall 
(etwa !/; Pfd.) Leinölfirnig und 1 Gall. (etwa 10 Pfd.) Schweröl, für feiner 
Arbeiten mit Zufag von ein wenig Gummi, um ihm Glanz zu geben, und 
von beliebigen Yarbitoffen. 

E. Heußer (D. RP. Nr. 24231) ertrahirt Pech mit warmem, leichten 
Zheeröl oder Petroleumbenzin. Die gebildete Löfung läßt beim Verdampfen 
eine natürlichem Aſphalt ähnliche Mafje. Der nad) dem Ausziehen bleibende 
Rückſtand giebt eine ſchwarze Farbe von großer Deckkraft. Bei der befannten 
Eigenſchaft des Steinkohlentheerpehs, in Petrol» und Mineralöldeftillaten 
ſchwer löslich zu fein, muß der. Erfolg diefes Verfahrens, ſoweit es auf der 
Anwendung von Petroleumbenzin bafirt, ftarf bezweifelt werden. 

. Folgende „erprobte“ Vorfchriften zur Heritellung von Eifenladen giebt 
Nöthling 3): 24 Thle. Steintohlentheerpecd, werben mit 36 Thlu. Benzol m 
Waſſerbade aufgelöft und die Löſung bei 15 bis 20° abfigen gelaſſen. Zu der 
vom Bodenfage getrennten Flüffigfeit fügt man eine Löſung von 2 Thln. 
hartem Elemiharz und 1 Thl. Copaivabalfam in Benzol und verdilunt, wenn 
nöthig, mit Benzol bis zur Streichfertigfeit. 10 Thle. waſſerfreier Theer 
werben gefocht und 2 Thle. Graphit und 1 Thl. Mennige Hinzugefügt. Nach 
gutem Kochen verfegt man bie Miſchung noch mit 1 Thl. Schwefelblüthe umd 
2 Thin. geglühtem Bimsfteinpulver. Dieje legte Vorfchrift dürfte kaum emen 
brauchbaren Lad liefern. 


Aſphalt, Holgcement, Afphaltröhren x. 


Sowohl der bei der directen Deftillation des Theers erhaltene, ald and 
der durch Bermifchen von Pech mit Schweröl und feften Subſtanzen dar 
geftellte Aſphalt ift zu vielen Verwendungen tauglich. Man verivendet ihn 
da, wo es ſich um Abhaltung von Bodenfeuchtigkeit,. Schug von im Boden ver 
ſenkten Eifenröhren ober Refervoiren handelt. Yu diefem Zwecke mifcht mau 
die halb flüffige Mafje mit Sand, Aſche u. dergl. bis zur klumpigen Cor 


1) Wagner’3 Jahresber. 1865, &.686. — ) Privat-Mittheilung. — ) Jeed, 
Der Aphalt zc. Herausgegeben von Prof. E. Nöthling. Leipzig 1899, ©. 253. 
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fiſtenz und wendet diefe Mifchung in einer Schicht von 10 bis 15cm Dide 
on. (Näheres über folhe Mifchungen weiter unten.) 

Ein foldyer „Afphalt“, direct durch Verdampfen von Theer bergeftellt, 
dürfte jet nicht mehr jo oft al8 früher verwendet werden; Dagegen ftellt man 
häufig Ähnliche Miſchungen künftlich dar, indem man nad) völligem Abtreiben 
bes Anthracendls die inzwißchen von werthuolleren Beftandtheilen (namentlich 
Bhenol und Anthracen) befreiten Schweröle wieder in die Dlafe zurlidpumpt, 
bis die richtige Eonfiftenz des Rückſtandes erreicht if. Man ſtellt Hierdurd) 
nicht uur weiches Pech (f. u.), fondern auch „Afphalt“, und bei noch größerer 
Verdünnung „präparirten Theer* oder „fünftlichen Stodholmer Theer“ dar, 
welche namentlich in der Dachpappenfabrifation fehr weite Anwendung finden 
(ſiehe S. 274). 

Die Verwendung des Pechs (Ajphalte) zu Straßenpflafter ift in 
vieler Beziehung empfehlenswert. Als Kitt zur Berbindung der Pflafter- 
fteine gebrandyt, wie dies an vielen Orten gefchieht, macht e8 den Boden un- 
durchdringlich für den Durchgang der Verunreinigungen von unten her und 
geftattet nicht den Durchgang fchädlicher Effluvien. Auch direct als Surrogat 
bes natürlihen Aſphalts wird das Theerpech gebraudit, jedoch nur in 
Miſchung mit natürlichen Aſphalt, zum Afphaltiren von Trottoirs ꝛc. und 
zur Iſolirmg von Grundmanern behufs Abhaltung der Bodenfeuchtigeit. 
Man ſchmilzt da8 Gemenge wie gewöhnlich in Keſſeln, verfegt es mit Sand, 
Ziegelmehl, Aſche, Kreide u. dergl. bis zur nöthigen Eonfiftenz (mozu man 
etwa das gleiche Gewicht des Pechs brauchen wird), verrührt gehörig, am 
beften auf mechaniſchem Wege in einer Mörtelmühle, und trägt da8 Ganze 
heiß auf. Fr Trottoirs mahlt man das Pech mit dem gleichen Gewichte 
fandiger oder fleiniger Materialien, jchmilzt e8 in einem Keſſel und fegt beim 
Terlegen noch einmal die gleiche Menge Kies zu, fo daß das fertige Pflafter 
etwa 30 Proc. Pech enthält. Es ift jedoch nicht anzurathen, Hierzu nur 
Steinfohlentheerpech für ſich allein, ohne Yufag von natürlichem Bitumen, zu 
nehmen; letzteres ift viel inniger mit ben erdigen Materialien verbunden, als 
man dies bei erfterem erreichen kann; aber ein Gemenge beider ift fehr gut, 
und billiger als mit natürlichem Afphalt allem dargeftellt. In ganz ähn⸗ 
Weiſe bereitet man auch geformte Steine aus Pech und gemahlenem 

ein. 

In einigen fchottifchen Fabriken läßt man das Pech direct aus der Theer⸗ 
blaſe in eime Mörtelmühle laufen, wo e8 mit Sand, zuweilen aud mit Kalt, 
innig gemengt wird. Ans der Mühle wird die Mifchung noch in flüffigem 
Zuftande in Sandformen abgelaffen, wo fie erftarrt. Bis zu dieſem Zeit- 
punkte entweichen ſehr unangenehm riechende ‘Dämpfe; daher follte die Miſch⸗ 
wrühle u. dergf. mit einem Dunftabzug bededt fein, aus dem die Dämpfe 
durd ein Rohr in den Schornftein abgeleitet werden. Der Raum zwifchen 
dem Rande des Abzugsfchlotes und der Mühle follte mit Sadleinwand verhängt 
fein, welhe man nur an den zur Arbeit nothwendigen Stellen aufhebt 
(Dr. Ballard). 

Gobin (E. P. Nr. 1865, vom 9. Mai 1878) fchmilzt 15 Thle. bitumi- 

tunge-Röbler, Steinkohlentheer. 27 


418 Pech. 


nöſen Schiefer mit 35 Thln. Steinkohlenpech in Keſſeln zuſammen, bis der 
anfangs entſtehende Schaum verſchwunden if. Dann ſetzt man 10 Thle. 
Koks und 130 Thle. Kalkftein, beide gepulvert, gut gemifcht und einige Zeit 
durch Erhitzen über 100° entwäflert, zu. Bor der Abkühlung giebt man noch 
160 Thle. feinen, durch Erhigung gut getrodneten Kies zu. Für Strafe 
pflafter vermehrt man den Kieszuſatz bis auf etwa 190 Thle., formt die Maſſe 
in Blöde von etwa 20 x 15 X 10 cm unb fest diefe wie gewöhnliche 
Pflafterfteine auf eine Schicht. Kies oder Sand. 

Nach) einem Patente von Daguzan (D. R.⸗P. Nr. 4999) mijcht 
man bi8 zur völligen Entwäflerung erhigten Theer (aljo wohl — bra: 
liquide) mit vorher „geröftetem“, fein gepulvertem Kalfftein ober Marmor 
(alfo Aetzkalk), 5 Proc. Eifenoryd, kieſelſaurem Kali, ſchwefelſaurem Kalt x. 

Einen fünftlichen Afphalt, welcher der Einwirtung von Säuren und 
Delen widerfteht, erhält E. ©. Williams!) (Engl. Pat. 13595, 1890) 
duch Mifchen von Sand mit Pech, welchem alles Kreofotöl entzogen morben 
ift. Das Material ſoll ſich befonders für Accumulatorräume, fowie zur Her 
ftellung ſäurefeſter Baffins eignen. 

U. Hannemann und G.Boisly?), D. R⸗P. Nr. 83650, 1894, ſtellen 
fünftlichen Aſphalt her durch Exhigen von Steinkohlentheerpech (ober ähnlichen 
Rüdftänden) mit Schwefel und Behandeln der Miſchung bei Schmelztempe 
ratur mit Chlorkalk. Das erhaltene Product wirb nad) dem Erlalten gemahlen, 
mit irgend einem Füllmaterial gemifcht und nochmals erhit. 

Zum gleichen Zwede erhigt ©. Fr. Sidney?) (Engl Pat. Nr. 15316, 
1896) Steintohlentheer oder Pech zwei bis vier Stunden auf 350% F., bie 
das fpecififche Gewicht auf 1,261 geftiegen if. Sodann wird. eine gleiche 
Menge Retortenfchiefer (Rüdftand von der Schieferölbeftillation), oder Schiefer: 
afche oder Kohlenafche in feiner Pulverform zugegeben. Das Gemifch fol fir 
Straßenpflafterung und dergleichen Zwecke geeignet jein. 

Aehnliche Vorfchriften giebt auch Nöthling‘), auf welche verwieſen 
werden muß. 

Thenius)) befchreibt die Verwendung von weichen Pech zu Aſphalt und 
Maftir durch Miſchen mit 10 Proc. Harzöl, woburd er dem natürlichen 
Alphalt näher kommen fol, oder buch Vermiſchen mit 50 bis 60 Proc. 
pulverifirtem Kalkſpath. Die Maffe kommt in Blöden in den Handel ımd 
(äßt fich, mit Zugabe von 25 Proc. feinem Kiefel- oder Bafaltftaub, zu Mofail 
platten für Pflafter, Tifche ꝛc. gießen. 

Der Theerafphalt kann bedeutend verbeflert werden, wenn man ihm 
Schwefel zufügt. U Winkler‘) fest zu dem nach Abdeſtilliren von etwa 
30 Proc. aus dem Theer zurücbleibenden, bei 50° vollftändig weichen Aſphalt 
(alſo glei) dem englifchen Afphalt, dem franzöfiichen brai liquide) nad) und 
nad) 5 Proc. Schwefel und erhigt jebesmal fo lange, bis keine Entwidelung 


1) Chem.⸗Ztg. 1892, ©. 320. — *) Ber. d. deutih. chem. Gel. 1895, er 
S. %62. — °) Chem. And. 1897, S. 558. — *) loc. eit., S. 28-3. — ’) ? 
techniſche Verwerthung des Steinkohlentheers (Wien, darnebenh⸗ S. 117 ff. — 
°, Chem. Centralbl. 1858, ©. 387. 
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von Schwefelmafierftoff mehr erfolgt. Vermuthlich bewirkt der Schwefel in 
der Hige eine Molecularcondenfation unter Waflerftoffaustritt, wodurch der 
Rüdftanb fchwerer fchmelzbar wird. Dean erhält dabei 75 Proc. vom Theer 
an gutem Aſphalt, welcher in kochendem Waſſer nicht erweicht, während man 
ohne Schwefel nur die Hälfte des Gewichtes des Theers an gleich gutem 
Aſphalt erhält. Ein weiterer Borfchlag, den Theer ſchon vor der Deftillation 
mit 20 Broc. Schwefel zu verfegen, wobei nur Waſſer und Schwefelwafler- 
Hoff übergehen, und ein dem Theer gleiches Gewicht an gutem Aiphalt erhalten 
werben joll, ift augenfcheinlich unpraftiich, theil® wegen ber Koſten, theils 
wegen bed Angriffs auf das Eiſen der Blafen und der Schäblichkeit bes 
Schwefelwaſſerſtoffs Überhaupt. Nah Winkler joll auch Terpentinöl, mit 
der Hälfte feines Gewichtes an Schwefel verjegt, bei langfamer Deftillation 
Schweielwaflerftoffgas und einen fchwarzen, afphaltartigen Rückſtand geben. 

Ein ganz ähnliches Probuct ift der bekannte Häusler'ſchei) Holz» 
cement, welcher im Wefentlichen aus Theer, Pech und Schwefel, letztere in 
Höhe von mindeftend 9 bis 10 Broc. befteht. Nach Häusler befteht ber 
Holzcemient aus 60 Thln. wafferfreiem Steintohlentheer, 15 Thln. Beh und 
25 Thln. Schwefel. Der Erfinder benutte die Maſſe anfänglic, zum Dichten 
von Füſſern und erft im Jahre 1839 kam er dazu, den Holgcement in Verbindung 
mit mehreren Lagen Papier zur Eindedung von Dächern zu verwenden, die er 
gegen äußere Beichädigung durch Sturm ꝛc. durch eine Beſchüttung mit Erde 
ihügte. Die Yabrilation des Holzcements ift wegen ber dabei auftretenden, 
reihlichen Mengen von Schwefelwafferftoff nicht ungefährlich und follte daher 
nicht in gefchlofjenen Räumen vorgenommen werden. Jedenfalls hat man fi 
vor jeder Ueberhigung der Maſſe forgfältig zu bitten. 

Nach dem D. RP. Nr. 61555 von ©. Friedrich & Eo. erhält man 
vorzüglichen, kalt zu verarbeitenden Holzcement durch Mifchen von rohen Stein« 
tohlentheer, Braunkohlentheer, Steinkohlentheerpeh, Harz, Schwefel, Melaſſe⸗ 
ſyrup, gelöften Hartgummi, Firnißfag, Holztheer und rohem Harzöl. Es ift 
nicht einzufehen, welchen Zwed in diefem Gemiſch ein Zufa von Melaſſeſyrup 
erfüllen fol und man darf billig bezweifeln, ob ein SHolzcement, der Halt 
geftrichen werden kann, vor dem gewöhnlichen Product irgend welche Vorzüge 
be 


Aehnliche Producte, wie Holzcement, find aud) ber jog. „Begetabil- 
aſphalt“ von Felten, fowie der „Chloritcement* von Ruſch, deren 
Namen fi) aus entfprechenden Zufägen zu der urſprünglich unter dem Namen 
Holzcement befannten Miſchung herleiten, ohne wejentliche Vorzüge vor diefem 
bewährten Product zu befigen. 

Eine ganz andere Verwendung bed Pechs ift diejenige zu Yußpfaden, 
Cifenbahnperrons, Gartenterraffen und dergl. als billiger Erſatz für 
wirklichen Aſphalt. Hierzu können die weiter oben bejchriebenen künftlichen 
Maftirproducte verwendet werden, die fich aber nad) unferen Erfahrungen 
beiler fir Kellerräume und folche Yabriflocale eignen, in welchen feine höhere 


1) MöthlingsYeep, Der Alphalt, Leipzig 1899, ©. 192. 
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Temperatur herrſcht. Dieſes „tar pavement“ wird in England ueuerdings 
viel angewendet. Wir verbanfen der Freundlichkeit des Herrn Bonlton die 
Mittheilung, daß man dazu „präparirten Theer“, ober wenigftens „dünnen 
Sheerajphalt“ verwendet und dabei jo verführt, daß man zuerft eine dime 
Betonſchicht legt und darauf ein Gemiſch von Theer mitt gemafchenem, lehm- 
freiem Kies bringt. Man wirft ben Kies in einen Keſſel mit erhitztem Theer, 
läßt ihn ſich vollfaugen, breitet die Maſſe auf der Betonſchicht aus und flampft 
fie ein; nad; dem Erkalten legt man eine oberfte Schicht auf, welche aus 
trodenem Sand, heißem Theer mit etwas Pechzuſatz hergeftellt ift, um bie 
Zwiſchenräume zwiſchen dem Kies auszufüllen und eine glatte Fläche zu 
erzielen. | 

Ueber die Herftellung von Macadamfahritraßen in England unter 
Benutzung von Steinkohlentheer und Pech als Bindemittel entnehmen wir 
einem Auffage von H. Sahn?) die folgenden Angaben. Nad Henry Riley 
verwendet man als Material hierzu Schlade und Sinter aus Hohöfen und 
Eifenmerten, Sandftein aus den Steinbrüchen von Vorkihire, Kalkftein von 
den Gebirgen Derbyfhires und Granit aus Leiceſterſhire. Das Material 
wird zu Schotter zerkleinert und entweber in Röſtöfen oder auf ‘Darren von 
aller Feuchtigkeit befreit und in biefem Zuftande zur Berwendungsftelle gebradit. 
Die angewandte Theermifchung ift überall verjchieden. Eine beliebte Com⸗ 
pofition befteht aus Pech und Gastheer, welche zu einer gewiſſen Dichtiglei 
gekocht werben ; an einigen Stellen wird Kreofotöl dem Theer als Berdiinnunge 
mittel vorgezogen. Das Ped) jollte hart, aber nicht zu ſpröde und brüchig fein, 
der Theer wafjerfrei, am beften alt und abgelagert. Das Mengenverhältuif 
zwifchen Theer und Pech wechjelt je nach der Herkunft des Theers, d. h. feinem 
fpecififchen Gewicht ꝛc. und läßt fid) aus dieſem Grunde ein gemaneres 
Miſchungsverhältniß nicht geben. Nach verfchiedenen, in Gainsborough (Eng 
land) ausgeführten, praftifchen Verſuchen hat ſich das folgende Berhältniß 
als praktiſch erwieſen: 


Gewicht des Materialss. 180 t 

Angewandter Theer pro t . . . . 13 Gall. = 59 er 

Ungewandtes Pech pro t | 2a n = 1185, 
j "I oder 26 Ibe. — 11,7 kg. 


Die auf heißen Platten getrockneten Steine werden in conifche Haufen 
gebracht, die mit der Theermifchung übergoffen und fo lange durchgenrbeitet 
werden, bis jeder Stein gründlich und gleichmäßig mit derjelben überzogen 
ift. Man erzielt ein beileres Nefultat, wenn man die getheerten Steine 
bededt Tängere Zeit (etwa einen bi8 zwei Monate) liegen läßt, da dam 
der Theer Gelegenheit hat, in die pordfen Theile der Steine einzubringen 
und diefelben förmlich zu durchtränten. 

Aus diefem Material wird dann eine 10cm dicke Padlage auf dem 
Tundament angebracht und mit der Dampfmwalze abgewalzt; eine Dedlage 
aus hartem, aber ganz Fein gefchlagenem Material, genau behandelt wie die 


1) Beitigr. für Transportweien u. Straßenbau 1898, ©. 929. 
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vorige, wird in 25 mm Stärke aufgetragen umd ebenfalls abgewalzt. Schlieh- 
lich wird die ganze Oberfläche mit Kalkſtein⸗ oder Schladenftaub beftreut und 
die Straße etwa eine Woche gegen ben Berlehr geſperrt. Die Arbeit follte 
nicht während der Wintermonate vorgenommen werben; je wärmer das Wetter, 
defto größer iſt die Garantie für eine gute Haltbarkeit der Straße Die 
Koften des Materials belaufen ſich anf etwa 8,50 ME. pro t. Derartige 
Aphaltmacadamftragen kommen in England immer mehr auf unb bewähren 
ſich ausgezeichnet. 

Der Steinkohlentheeraſphalt (theils der eigentliche brai liquide, theils 
jehr weiches Pech) wird auch zur Fabrikation von Afphaltröhren verwendet, 
eine von Saloureau eingeführte Induftrie, worliber Behrens!) ausführlichere 
Mittheilungen gemacht hat Man leitet ein 2 m breites, endloſes, aus Hanf 
angefertigtes Papier durch eine in einen Ofen eingemauerte, halbcylinderförmige, 
horizontale Pfanne, welche mit heißem Pech angefüllt ift2). Eine fi darin 
bewegende Walze nimmt das fich mit Pech tränfende Papier auf und führt es 
zu einer Heineren Walze, welche den Kern des Rohres bildet, um welche es in 
etwa 100 Lagen itber einander gewidelt wird. Sobald die nöthige Wand⸗ 
ſtärle erreicht ift, wird, unter gleichzeitiger Beftreuumg mit feinem Sande, 
durch eime Walzenprefie ein bedentender Druck auf das Rohr ausgelibt und 
dadurch defien Dichte und Homogenität vermehrt. Nach kurzer Abkühlung in 
faltem Waſſer wird der (zu diefem Behufe vor dem Gebrauche mit Schmier- 
ſeife beftrichene) Walzenkern durch einen Krahn entfernt und das Rohr noch⸗ 
mals in Waller abgekühlt. 

Verbunden werden die Afphaltröhren burch aufgeſetzte eijerne Flanſche 
oder durch Muffen, welche aus einem kurzen Stüde weiteren Ajphaltrohres 
gebildet find, und anf dem Rohre durch ein Gemiſch von Pech und Schwefel 
befeftigt werben; oder auch durch zehn» bis zwölfmalige Umwickelung mit in 
geihmolzenes Pech getauchte Leinwandftreifen. So werden auch bie nöthigen 
“de und Krümmer, oft erſt bei der Berlegung der Röhren, aus 


% nach der Natur ded angewandten Pech haben die Röhren verfchiedene 
Eigenfchaften, was man fir ihre Verwendung berüdfichtigen muß. Bei fehr 
weichem , ölhaltigem Pech widerftehen die Röhren fehr gut dem Durchdringen 
von Waſſer, find aljo namentlich vorzäglich für Leitungen in fumpfigem Erd» 
boden; die auß härterem Bed; leiften größeren Widerftand gegen Formänderung 
duch höhere Temperatur. Selbfiverftändlich können Aſphaltröhren nur zur 
Leitung von falten Flüffigfeiten oder Gafen verwendet werden; aber unter 
diefer Beſchränkung find fie meift mit großem Bortheil zu gebrauchen, ſowohl 
wegen ihrer relativen Wohlfeilheit, als in Folge ihrer ſpeciellen Eigenſchaften. 
Sie widerſtehen einem Druck von 33 Atmoſphären von innen nach außen; ſie 
ſind elaſtiſch genug, um bei etwaigen Bodenſenkungen an den Verbindungen 


2) Dingl. Journ. 208, 377. — *) Daß hier nicht eigentliches Pech gemeint 
jein Iann, fondern nur „brai liquide“ oder jehr weiches Pech, geht daraus hervor, 
dab bei der Temperatur, bei welder auch nur gewöhnliches „weiches Pech“ hin⸗ 
reihend flüffig ift, daS Papier jhon verändert werben würde, 
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nicht zu brechen, bieten Schu gegen Froſt durch ihre ſchlechte Wärmeleitung 
werben durch verbinnte Säuren und Alalien nicht angegriffen und. können in 
jeden beliebigen Boden gelegt werden. Ihre Hauptanwenbung ift bie zu 
Waſſer⸗, Säure» und Gebläfeleitungen, Wetterlutten, zur Aufnahme von 
unterirbifchen Telegraphenleitungen, als Sprachröhren. Auch für Gasleitungen 
werben fie verwendet, dann aber ſtets mit einem Kern aus Eiſenblech oder 
Glas. 

Solche Aſphaltröhren, und aus ihnen durch Längsweifes Durchſchneiden 
erhaltene Rinnen von halbkreisförmigem Querſchnitt bewähren ſich ſehr gut 
zur Ableitung von ſauren Fluſſigkeiten in chemiſchen Laboratorien und Fabrilen 
fo lange man fie feiner Erwärmung ausſetzt. 

Eine andere Art Röhren wird aus jedenfalls etwas härterem Pech, durch 
Miſchen mit Kies und Gießen in Formen gemacht,‘ wobei man ein binmes 
Blechrohr als Kern benugt; die Oberfläche wird mit Kies überzogen, welder 
in die nod warme Maſſe eingedrüdt ober eingewalzt wird. Diefe von 
Cham eroy fabricirten Röhren werden in Paris vielfach, als Waflerleitunge: 
töhren angewendet. 

Ein Verfahren zur Herftelung von Röhren mit Glastern und eier 
Hille aus Papier und Holgceement oder weichen Pech Hat ſich Doehring) 

Sig. 126. 


patentiren laffen. Er erzielt damit ein Rohr, defien Innenfläcdhe von den 
durchſtrömenden Flüffigfeiten nicht angegriffen wird und dem Glaſe gegenüber 
eine ſehr bedeutende Feſtigkeit befigt. Zur Ausführung des Verfahrens diem 
der im Fig. 125 bdargeftellte Apparat, in der Hauptſache beftehend aus der 
Wicelvorrichtung A und dem heizbaren Holgcementbehälter B, deffen Deisild 
aus der Zeichnung ohne Weiteres erfihtlic, find. J 
Bei ſammtlichen Aſphaltröhren darf man nie aus den Augen laſſen, dab 
fie durch den Einfluß der Wärme bedeutende Formänderungen erleiden. 
Nah Behrens (a. a. D.) bereitet man auch Afphaltpapier alt 
Surrogat des Wachspapiers. Man läßt gewöhnliches Padpapier von eine 


') D. 8.2. Rr. 36666, 1885. 
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Rolle über einen erwärmten Tambour gleiten, auf welchem eine Abftreich- 
vorrichtung angebracht iſt. Bor diefe fließt geſchmolzenes Pech, welches daſelbſt 
eine Höhe von 4cm einnimmt. Das mit einer binnen Lage Pech iberzogene 
Papier läuft dann noch über einige Walzen und widelt fid) auf eine legte 
Role auf. Man macht auf ähnliche Weife auch das fogenannte Doublepapier, 
bei welchem eine Schicht Pech zwiſchen zwei Ylächen Papier liegt; dieſes wird 
zum Befleben feuchter Wände vielfach benutzt. 

In nicht unbedentenden Mengen findet weiches Steinkohlentheerpech auch 
Berwendimg zur Ifolirung unterirdifher Kabel, welche in hölzerne 
Rinnen eingelegt werden, die man nachher mit flüſſigem Pech ausgießt. Eine 
hierher gehörige Erfindung ift Albert Tefjing!) durh D. RP. Nr. 98 278 
geihktt worden. Die Erfindung bezwedt, dadurch eine nugbringende Ver⸗ 
werthimg des Steintohlentheerpech8 zc. zu erzielen, daß bie barin enthaltenen 
Löstichen und ijolirend gegenliber dem eleftrifchen Strome wirkenden Beftandtheile 
von den fnspenbirten, unlößlichen und gut leitenden Beftandtheilen getrennt 
werden. Im diefem Behufe wird das Pech in geeigneten Loſungsmitteln 
gelöft, und die gut leitenden Beflandtheile durch Yiltration abgefchieden. Nach 
dem Abdeftilliren des Loͤſungsmittels Hinterbleiben die löslichen und ifolivend 
wirfenden Beftandtheile als plaftifche, ihrem Zwecke entfprechende Maſſe. 


Die Deftillation bes Pechs. 


Schon lange, ehe die technifche Bebeutung des Anthracens erfannt worden 
war, find viele Berfuche gemacht worden, um bie Deftillation des Theers nicht 
mit dem Pech zu beendigen, fondern auch aus dieſem noch weitere Producte zu 
gewinnen. Hierzu veranlaßte der Umftand, daß die Verwendungen des Pechs 
mit Ausnahme derjenigen für die Briquettesfabrifation nur fehr wenig von 
der großen producirten Menge befjelben confuntiren, und daß eine fo einfeitige 
Abzugsquelle, wie die Briquettesinduftrie, leicht zu Stodungen des Abſatzes 
führt Es lag alfo nahe, die Deftillation fo weit zu treiben, bis alles irgend 
Flüchtige abgefchieden ift und ſchließlich nur noch Kos zuriidbleibt, für welchen 
ja immer Abfag gefunden werben fan. Der Antrieb hierzu wurde noch viel 
größer, als mit der Entdedung des künftlihen Alizarins das Anthracen weit 
aus der werthoollite Beftandtheil des Steinfohlentheers wurde. Man glaubte, 
dag im Pech, noch viel Anthracen ftede, und durfte Hoffen, e8 noch mit Vortheil 
daraus zu gewinnen. 

Tas Nächftliegende, nämlich die Deftillation in der Theerblaſe, gleich bis 
zu Kofs zu führen, ift durchaus unthunlich. Gußeiſen, deſſen Nachtheile für 
Zheerblafen ohnehin S. 309 angeführt worben find, kann im Allgemeinen 
nicht für Theerdeftillation angewendet werden, und Schmiebeeifen wiirde jehr 
bald durchbrennen; auch wäre das Aushauen des Koks aus den Theerblaſen 
eine gar zu Foftfpielige Arbeit, abgefehen von der enormen Abnugung des 
Cifens der Blaſen. Ein Vorſchlag von Puls?), dem Theer erdige Sub» 





!) Archimedes, Deutſches Patentblatt 1898, ©. 423. — *) Engl. Pat. 
Ar. 1910, vom 28. Aug. 1858. 
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ſtanzen beizumengen, damit der glühend in der Retorte zurückbleibende Rüd⸗ 
ſtand nicht an dieſe anbacke, ſondern ſich leichter herausziehen laſſe (wobei, um 
alles Andere zu übergehen, der Kols verloren gehen würde), verdient feine 
ernftliche Beſprechung. 

Man muß daher jedenfalls jo verfahren, daß man den Theer in Blaſen 
von gewöhnlicher Form bis zu Pech deftillirt, und dieſes dann in befonderen 
Gefäßen weiter deftillirt, fer e8, daß es in erftarrtem Zuſtande chargirt, oder 
daß es gleich flüffig aus der Theerblaſe in den Pechofen eingelajjen wirt. 
Die Deftillation des Pechs findet flatt in gemauerten Muffeln, oder in 
Gasretorten aus Chamottemaffe, oder in Kifengefäßen von verſchiedener 
Form. 

Die gemauerten Verkokungsöfen, welche früher öfters angewendet wurden, 
ſollen bier nur kurz beſchrieben und nicht erſt abgebildet werden 1), da fie ſich 
in der Praxis nicht bewährt haben. Es find Muffeln von etwa 4,5 m Länge, 
1,8 m Breite und 1,8 m Höhe bis zum Gewölbefcheitel, mit Feuerung nur 
unter der Sohle, vermittelt zickzackförmig hin- und herlaufender Kanäle Die 
Sohle ift nad) unten gewölbt, damit das geſchmolzene Pech nicht jo leicht au& 
läuft. An jeder Stirnfeite, etwa in der Mitte der Höhe, befindet ſich die 
Ürbeitsöffuung, welche beim Betriebe feſt verfchlofien wird. Die Dämpfe 
werben durch ein in das Dfengewölbe eingefetttes Gußeiſenrohr von 27 m 
Fänge abgeführt und durch bloße Luftkühlung verdichtet. Meiſt find zwei Oefen 
an einander gebaut. Jeder Ofen wird mit zwei Tonnen Pech befchidt, die 
Seitenthüren dann mit Eifenplatten verſchloſſen, und wie Gasretortendedel 
verfittet umb verfchraubt. Schon vorher war das Feuer angeziindet worden; 
daher erjcheinen bald flüchtige Producte, welche ſich in dem Kuhlrohr ver: 
dichten und in einem Behälter anfammeln. Das zuerft kommende Tel it 
Ahnlich den legten Deftillaten aus der Theerblaſe; die darauf folgenden Por- 
tionen aber find mehr fchleimig, fehr dunkel und brenzlich. Nach 12 Stunden, 
wenn die Deftillation faft zu Ende ift, erfcheinen große Mengen von ſchweren, 
gelben Dämpfen, welche ſich theilweife zu einer fehr diden, klebrigen Maſſe 
condenfiren; zuweilen geben fie eine rothgelbe, pulverige Subftanz, welde, der 
Luft ausgefegt, bald weich und Hebrig wird und namentlich viel Chryſen und 
Poren (jedenfalls nod) andere Kohlenwaflerftoffe) enthält. Wenn nichts mehr 
deftillirt, öffnet man mit Vorficht die beiden Endthitren, worauf die im Inneren 
der Muffel noch befindlichen Dämpfe Teuer fangen und die am Gewölbe und 
den Seiten des Ofens angefegte Kohle verbrennt. Der durch die Thüren 
jet hervordringende dicke Rauch wird durdy einen Gasfang abgefaugt und in 
den Schornftein geführt. “Der kalte Luftſtrom bewirkt, daß die auf der Ofen⸗ 
ſohle befindliche Kohlenſchicht in Stüde zerfplittert, wa8 von dem Arbeiter 
noch durch Eifenhafen unterftägt wird; der Koks wird nod) glühend ans beim 
Dfen gezogen und erlifcht wegen feiner großen Dichtheit bald, ohne daß durch 
Verbrennung große Verluſte entftänden; übrigens löſcht man ihn beffer gleich 

1) Ausführlide Beſchreibungen mit Abbildungen finden ſich in KRonalds und 


Richardſon's Chemical Technology I, 541, und in bunges „Deftillation des 
Steinkohlentheers“, Braunſchweig 1867, 3 61 fi. 
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mit Waſſer ab. Er ift voll von Heinen blafigen Höhlungen, die in Folge des 
Entweichens der Gaſe aus der teigigen Maſſe entftehen. Die durch das Ber 
brennen des angeſetzten Rußes entftehende Hite erhält den Dfen glühend und 
bewirkt, daß man für bie nächfte Operation nur fehr wenig Brennmaterial 
braucht. Aus 100 Thin. Pech erhält man 25 Thle. Del, welches dem 
Kreofotöl zugemifcht, oder befonders als Schmieröl (geringer Qualität) ver- 
fauft wurde, neben 50 Thin. Koks; 25 Thle. gehen verloren. — Dieſe An⸗ 
gaben dürften etwas zu günftig lauten; e8 geht in ben gemanerten Defen 
durch UndichtHeit ſtets viel Pech verloren, und man erhält auch fonft mehr 
Gas und weniger Del, als in Eifenretorten. 

Bon neueren Angaben über diefen Gegenftand, welche feit der Erfindung 
des Alizarins datiren, wollen wir zunächſt einen Bericht anführen, welchen 
Behrens!) über von ihm in großem Maßftabe ausgeführte Verſuche macht. 
Er benutzte eine gußeiferne Retorte in Form eines liegenden Kaſtens, Am 
lang, 1,10 m weit und 1,10 m hoch, beftehend aus einer Anzahl (16) von 
durch Flanſchen und Schrauben zufammengefügten Platten, mit Verbindung 
durch Roſtlitt. Die vordere und Hintere Deffnung waren durch eiferne, 
oben mit einer auf Schienen laufenden Welle verjehene, und mit Kallbrei 
verfittete Thüren verfchloffen. Oben auf der Retorte war ein Mannlod 
zum Yüllen mit feftem und ein Hahn zum Einlaffen von flüffigem Pech vor 
handen, ferner ein Sicherheitöventil und ein Helmrohr. Letzteres flihrte durch 
en 0,15 m weites Rohr zu einem verjchloffenen Eiſenkaſten, unten mit S⸗för⸗ 
migem Ausflußrohr und oben mit einem Rohre verfehen, welches die noch nicht 
verdichteten Waſſerdämpfe und andere flüchtigere Broducte in eine Kühlſchlange 
führte. Die Retorte ruhte auf einem flachen, oben geebneten Gewölbe, unter 
welches die Flamme des vorn angebradjten Feuerraumes ftrich; hinten theilte 
fh diefe in zwei Theile, fam in einem unteren Canale auf beiden Seiten des 
Tfens zum Vorderrande der Retorte zurück und entwich durch ähnliche obere 
Seitencanäle nach hinten und in den Schornftein. 

Anfangs kommt noch etwas Waffer, namentlich bei feuchtem Pech, und 
man muß dann behutfam feuern, um ein Veberfteigen zu vermeiden. Sobald 
aber da8 Pech ins Kochen geräth, verdichten fi) die Dele, und die Deftillation 
geht felbft bei mäßigem Feuer fo geſchwind, daß man in drei bis vier Stunden 
eine Beſchickung von drei Tonnen Pech abtreiben kann, welche 700 bis 800 kg 
Tel ergiebt. Die Dele werben gleich in zwei Theile getheilt, nämlich die 
die zuerft kommenden als amthracenhaltig, und die fpäter kommenden, fehr 
fetten, als Schmieröl reſp. Schmiere. Ganz von Anfang an kommen Wafjer- 
dampf, Safe ſnamentlich Ammoniak?) und Waflerftofj], Benzol und flüchtige, 
naphtalinhaltige Dele von 0,97 fpecif. Gewicht. Sobald zwei Drittel bes 
Oeles überdeftillirt find, tritt die Koksbildung ein; die Maſſe fchwillt auf und 
bei ftarter Füllung der Retorte muß jettt das euer vorfichtig geſchürt werden. 
Benn die Delproduction ſich ihrem Ende nähert, nehmen auch die Leicht fiedenben 


I) Dingl. Yourn. 208, 371. — *) Auch Watjon Smith hat die Entwide- 
lung von Ammonial beim Verkoken des Pechs bemerkt. 
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Kohlenwaſſerſtoffe ab, während die Bildung von Waſſerdampf / und Gafen noch 
fteigt. Endlich befommt man ein ſublimirtes, rothgelbes, Harziges Product, welches 
nad} und nad} wieder verſchwindet, und zulegt hört die Gasentwickelung ganz auf. 


98 


Die Retorte wird jet behutfam geöffnet und das barans entweichende 
Gas angezündet; fonft findet bei Zutritt von Luft eine Explofion flat. Es 
werden gewonnen: 


Anthracenhaltige Oele . . Pa 

Chryſen⸗ und pyrenhaltige Dee 2222.27 6i8 30 Proc 
Sublimirtes rothgelbes Hay . re 

Kos . . .. 48 „52 „ 


Safe, Bafferbampf und 02 Beoc. leichtes Oel 25,238 
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Das rohe Anthracendl Tieferte beim Behandeln mit Altalien 3 Proc. 
eines darin 1d8lichen und durch Schwefelfäure abſcheidbaren Deles, welches bei 
der Deftillation 8 Proc. Waſſer, dann allmälig immer didflitffigere Dele und 


Fig. 128. 


über 3609 eine durchſichtige, weinfarbene, fefte Maſſe ergiebt; zuriid bleibt ein 
wenig Kohle. 

Der im Folgenden beſchriebene und in den Fig. 126 bis 128 abgebildete 
Apparat von Fenner und Bersmann für die Verkokung des Pechs ift in 
England im großem Betriebe thätig geweſen. Der Theer wirb zunächft in 
irgend einer. der gewöhnlichen Blaſen deſtillirt; die hier angegebene Form, 
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Fig. 126 A, iſt die eines liegenden Cylinders. B ift die Condenſations⸗ 
vorrichtung für Leichtöl und Kreofotil Wenn man, wie gewöhnlich, bis zum 


weichen Pech gekommen ift, wird biejes durch den Hahn c fofort in das Haupt 


rohr D und durch einen der Hähne dd in irgend eine der gußeifernen Fed; 
retorten C Cabgelaſſen; ee find die Dampfabzugsröhren der Icgteren. ig. 127 
und 128 geben eine nähere Veranfchaulichung der Pechretorten und der dazu 
gehörigen Verbichtungsvorrichtungen. Wenn die Retorten jo eingemanert find, 
wie hier angegeben, follen fie fünf bis ſechs Jahre dauern, wobei fie alle drei 
Tage je eine Charge von 11/, bis 2 Tonnen Pech) abbeftilliren. Die Deſtilla⸗ 
tion felbft dauert einen Tag, das Abkühlen, Xeeren und Yüllen zwei Tage. 





Für 10 Tonnen Bed) pro Tag braucht man daher drei Batterien von je jet 


Retorten, jede 1,2 m im Durchmeſſer und 1,4 m tief (im Fichten). a ift die 
gußeiferne Retorte, b der Fenerraum, cc bie Feuerzüge, d Becheinflußrogr mi 
dem Hahn d!; e Dampfableitungsrohr, ele?e! Zweigröhren zum Abfluſſe bei 
Condenſirten in den Behälter 9; f Condenfationstammer. Die Condenfation 
findet ausfchlieglich durch Luftkühlung flatt, zum Theil im Rohre e, zum Theil 
in der Kammer f. Die Dampfentwidelung wird jehr beförbert, wen man 
in der Retorte a durd) einen an der Kammer f angebrachten Erhauſtor ein 
theilweiſes Vacuum hervorbringt; dagegen nut das Durchblaſen von heißer 
Luft oder Dampf durch das Pech nichts (vergl. ©. 352). Gegen Ende der 
Deftillation öffnet man fucceffive die Zweigröhren ele?e?, um den ſich conden- 
firenden Körpern eine fo ſchnelle und leichte Paſſage ald möglich in den Be 
hälter g zu eröffnen. Ohne diefes könnte fi) das Rohr e leicht verftopfen. 

Nach Fenner und Versmann foll das zwifchen 315 bis 370% Leber 
gehende fehr viel Anthracen, aber wenig Naphtalin oder Chryfen enthalten; 
vorher, zwifchen 260 und 315°, fommt meift Naphtalin, nachher, über 370° 
hinaus, kommen weniger flüchtige Körper als Anthracen. Nach Bersmann iſt 
vermuthlich das Anthracen in dem Pech nicht präeriftivend, fondern wird erft in 
der hohen Temperatur der Retorte gebildet. Die Deftillate geben beim Stehen 
einen Abſatz, aus welchem durch die im nächſten Capitel zu befchreibenben 
Operationen Rohanthracen gewonnen wird. Das übrig bleibende Del if em 
gutes Schmieröfl. 

Dean kann die Retorten, wie fie hier bejchrieben find, auch zur Deftille- 
tion von angelauften Pech verwenden. Dieſes wird dann in fleine Stüde 
zerbrochen und mit Delen von einer früheren Deftillation, oder mit trodener, 
abforbirender, kohliger Subftanz gemengt. Dies gejchieht, um zu vermeiden, 
daß die vorhandene Feuchtigkeit ein Auffchäumen und in Folge davon eine 
Berftopfung der Abzugsröhren bewirkt. 

Man fol auf diefem Wege, nad) den Patentträgern, aus gewöhnlichen 
Pech im Durchſchnitt 2 Proc. Rohanthracen von 30 bis 60 Proc. erhalten. 
Da nun gewöhnlicher Theer etwa 0,5 Proc. Rohanthracen und 67 Broc. Pech 
liefert, welche legteren bei der Deftillation noc) einmal 2 x 0,67 — 1,33 Proc 
Anthracen geben, jo erhielt man im Ganzen 1,85 Proc. Anthracen, alfo faſt 
das Vierfache der fonft gewonnenen Menge. Leider ift jedoch das „Pech 
Anthracen“ fo fehr mit Chryſen ꝛc. verunreinigt, daß die Alizarinfahrifanten 
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es nicht gut reinigen fünnen unb ed meift um feinen Preis verwenden wollen; 
aus diefem Grunde find mehrere Proceſſe entftanden. Wenn man daher 
gezwungen ift, das Pech zu deftilliven, wie es Hin und wieder durch locale 
Abjagichwierigkeiten geboten ift, fo bleibt faum etwas Anderes übrig, als ſich 
mit der Berwendung der Deftillate als Schmiere zu begnügen, wenigftens bis 
befiere Reinigungsmethoden des Pechanthracend gefunden fein werden. ‘Die 
Fabrikation von Pechanthracen ſcheint gar nicht mehr betrieben zu werden, und 
ft dies nm fo natürlicher, als bisher das in England allein gewonnene 
Anthracen für alle Altzarinfabrifanten der Welt mehr als ausreicht. 

Uebrigens hat man ſich jedenfalls fehr großen Ilufionen über den Gehalt 
des Pechs an Anthracen hingegeben. Watſon Smith!) fonnte 5. B. aus 
gewöhnlichem Hartpech durch Deftillation, Mifchen des Deſtillats mit Mutter⸗ 
ölen und nochmalige Deftillation nur 0,556 Proc. vom Pech, oder 0,33 Proc. 
des Theers an Rohanthracen (von unbeftimmtem Gehalte) erhalten. 

Der oben (S. 352) angeführte Borjchlag von E. Kopp künnte auch auf 
dieſes Capitel bezogen werben. 

Dan behauptet zuweilen, daß feit der Einführung des Dampfes im legten 
Stadium der Theerbeftillation gar kein Anthracen mehr im Pech bleibe; aber 
dies ift doch unwahrjcheinlich, und ift jedenfall® unbewieſen. 

Die bei der Pechdeftillation gewonnenen Koks find bei richtiger Behanb- 
Img, aber nur bei folcher, jehr gut. Näheres hierüber hat Behrens (a.a.D.) 
angegeben. Die Beichaffenheit der Koks hängt von der Temperatur ab, bis 
zu welder man geheizt hat, und von der Dauer, während welcher dieſe unter» 
halten worden iſt. Sind beide ungenügend, fo erhält man eine matte, ſchwärz⸗ 
liche, durch wenige Spalten getrennte, compacte Maſſe. Beim Deffmen ber 
Retorte entzündet fich diefer Kols und brennt mit leuchtender Tlanıme, welche 
durch die Spalten der Maſſe hervortritt. Auch wenn man durch folches Aus⸗ 
brennen eine etwas vollftändigere Verkokung erzielt und die Spalten vermittelft 
eined Brecheifens noch vermehrt, fällt doch die Dualität des Productes jehr 
gering aus. Der Pechkoks hat nämlich, im höchſten Grade die Eigenfchaft, 
wenn er nicht von vornherein ſehr hart gebrannt ift, im Feuer faft zu Pulver 
zu zerfallen. Daher befigt ein auf obige Weiſe nadjträglich ansgebrannter 
Kofs äußerſt wenig Cohäfion; außerdem haftet er fehr flart an den Wänden 
der Retorte, fo daß fchon beim Losbrechen und Herausziehen fehr viel Staub 
erzeugt wird. Der nicht ausgeglühte Koks muß nad) dem erften Löſchen von 
Zeit zu Zeit bis zur faft völligen Abkühlung mit Wafler begofien werden, da 
er fehr leicht wieder in Gluth geräth und mit Flamme brennt. Um harte 
Kots zu bereiten, muß man nad) dem Verſchwinden der am Ende der Deftilla- 
tion entweichenden rothen Dämpfe die QTemperatur im Inneren der Retorte 
618 zur hellen Rothgluth fteigern und dieſe mindeftens acht Stunden unter- 
halten. Eine vollftändige Operation währt dann etwa 24 Stunden. Hart 
gebrannter Koks haftet nur ſehr ſchwach an den Winden ber Retorte, befitt 
eine große Cohäſion und tritt in zerfplitterten, prismatifch ftengeligen Stücken 


) Brivatmittheilung. 
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auf, die faſt ohne Hülfe des Brecheiſens aus der Retorte gezogen werden 
können. Auch geräth er nad) dem erſten Löſchen nicht wieder ind Glühen 
Er iſt hellgrau, ſehr dicht und zerfällt nicht im Feuer. Behrens ſtellte mit 
folhem Koks in englifchen Eiſenwerken verſchiedene Verſuche mit folgenden 
Refultaten an. Die Berfuche, ihn ſtatt Holgtohlen in Kupolöfen zum Schmelzen 
von Gußeifen oder zum Affiniren des Schmiedeeifens auf Herden anzuwender, 
fielen ungünftig aus; im letzteren Falle ließ fich bie Schlade fchlecht vom Eiien 
trennen. Dagegen taugt hartes Pech fehr gut zum einen des Roheiſens nad) 
englifcher Methode, wozu fonft Gaskoks verwendet werden, und das gefeinte 
Eifen gab nachher im Puddelofen fehr ſchönes Stabeifen. Auch zu Schuch 
procefien in Ziegeln ift der Koks jehr brauchbar. 

Nach Staveley!) enthält Pechkoks nur 0,11 bis 0,12 Proc. Schwejel 
und 2,43 bis 2,50 Proc. Aiche; er zerfällt nicht, felbft bei monatelangen Anz 
fegen im Freien, dba kein Schwefeleifen barin ift, und übertrifft an Härte, 
Dichtigfeit, Heizkraft und Tragfähigkeit felbft den beften Durham⸗Koks. 

Eine Hauptfchwierigkeit für die Deflillation des Steinkohlentheerpechs 
welche es verhindert, daß diefe Operation in weiten Umfange ausgeführt wird, 
ift der Mangel eines paflenden Retortenmateriales. Gemauerte Muffelöfen 
find zu undicht; thönerne Retorten erheifchen im Verhälmiß zu der darin ver 
arbeiteten Menge Bech zu viel Brennmaterial; Gußeifen wird durch die Hige 
und das Pech felbft rafch zerftört. Allerdings behaupten Fenner und 
Bersmann vom ihrer oben abgebildeten Conftruction das Gegentheil. So viel 
ung befannt geworden ift, wird die Deftillation des Pech8 zur Zeit nirgends 
geübt. 

Nach einem neuerdings in Deutſchlaud genommenen Patente von Cyrus 
M. Warren (Nr. 12 933, 16. Juli 1880) fol man den Theer im gewöhn- 
ficher Weife auf hartes Pech beftilliven; wenn man bis zu dieſem Punkte 
gekommen ift, fol man dem heißen Pech in der Blaſe Petroleumrüdftände 
zufegen und nochmals fo viel Del abdeftillicen, als da8 Gewicht der zugejegten 
Betroleumrücditände beträgt. Aus dem hierbei refulticenden Dele fcheibet ſich 
Anthracen aus, welches Paraffin beigemengt hält und davon durch warmes 
Brefien befreit wird. (Es ift fehr zu bezweifeln, daß diefes Verfahren erheblich 
viel und brauchbares Anthracen geben wird, da die Mlizarinfabrifanten nidt 
mehr als PBaraffin fürchten.) 

Rationeller ericheint das englifche Patent von Wifchin (Nr. 1980, 1880), 
wonach man im Ießten Stadium der Deftillation des Theers geringmerthige 
jchwere Theeröle ſelbſt, am beiten erhigt, allmälig einführt, um durch deren 
Dämpfe das Anthracen mit fortzuführen, ohne der Dualität des Pechs zu 
ſchaden. 

Nah Watſon Smith?) zeigt ſich beim Verkoken von Theerpech ein 
deutlicher Geruch) nad) Ammoniak, aber erft beim Erkalten, aud) in trodenet 
Luft, lange, nachdem alle Kohlenwaflerftoffe überdeſtillirt find. Alder 
Wright (a. a. DO.) bemerkt, daß daneben auch der Geruch nad) Cyan auftritt. 


1) Chem. News 43, 228. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1892, p. 119. 
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Ein Verſuch, den Behrens (a. a. O.) anftellte, da8 Beh zur Gas⸗ 
fabrifation zu verwenden, indem er es gejchmoßen durch ein hellroth⸗ 
glühendes eiſernes Rohr laufen ließ, ergab durchſchnittlich aus 1 kg Pech 
250 Liter Gas, defien Leuchtkraft aber faft gleich Null war. Es ift fchwefel- 
haltig und befteht Hauptiächlich aus Waflerftoff, hat daher wenig Werth für 
die Yenchtgasfabrifation. 

Balfour und Lane (Engl. Pat. Nr. 12721, 1886) fegen zu ber 
Kohle bei der GOasfabrikation 5 bis 10 Proc. Beh, um ein benzolreicheres 
Gas und dichteren, fchwefelarmen Koks zu befommen. Die BVerbefierung des 
Gaſes fcheint nach Obigem fehr zweifelhaft. 

Kraemer (a. a. D.) ſchlägt vor, das überfchüffige Pech zu verkoken, 
etwa fo, daß man e8 der in Kofsöfen zu vergafenden Kohle in kleinem Procent- 
jag zugiebt. Verſuche mit diefem Berfahren in oberjchlefiichen Kolereien haben 
einen reinen Kof8 von ausgezeichneter Qualität ergeben. 

Wenn man da8 Ped, in keiner anderen Weife verwerthen kann, läßt fich 
dafielbe zu Ruß verbrennen. Die dazu beftimmten Defen und Conden⸗ 
ſationskammern gleichen ganz den ©. 284 u. f. fir Verbrennung von Theer zu 
demfelben Zwecke beichriebenen. Nur muß man, da das Pech feft ift, daſſelbe 
von Zeit zu Zeit in Stüden auf die glühende Eifenplatte werfen, wo es vers 
brennen fol. Es Tieße fich auch wohl über derfelden ein Gefäß anbringen, in 
welhem das Pech durch den barunter vor fich gehenden Verbreunungsproceß 
flüffig erhalten und durch ein Ventil am Boden continuirlich auslaufen gelafien 
wird. Rad) Thenins (S.136,1. c.) befommt man aus 500 kg Pech 200 kg 
verſchiedene Rußſorten (mas ficher viel zu hoch gegriffen ift) und 200 kg koks⸗ 
artige Rückſtände, welche mit Hammer ımd Stemmeifen herausgefchlagen werben 
müfſſen und al8 Feuerungsmaterial dienen. Zuſammen mit dem Pech kann 
man auch trodene, natronhaltige Rüdftände von ben Reinigungsoperationen 
der verichiedenen Rohöle verbrennen, wenn ſolche abfallen; meift ift dies nicht 
der Fall, da man die Alkalien in wäfleriger Löſung anwendet. 

Es verdient an diefer Stelle fchlieglic noch befonders hervorgehoben zu 
werden, daß ſowohl der Kols, welcher bei der Deftillation des Pechs refultirt, 
als auch der Kohlenrüdftand bei feiner Verbrennung auf Ruß in letter Zeit 
ein ſehr geſuchtes Rohmaterial zur Herftellung galvanifcher und efektrifcher 
Kohlen geworden find. 


Unterfuhung bes Pechs. 


Man unterfuchht diefes gewöhnlich auf feinen Erweichungs⸗ oder Schmelz- 
punkt: 

Weiches Pech (brai gras) erweicht bei 55°, ſchmilzt bei 65°. 

Mittelhartes Pech erweicht bei 75°, ſchmilzt bei 100°. 

Hartes Pech erweicht bei 100°, fchmilzt bei 150 bis 200°. 
Eine praftifche Probe ift die, daß man das Pech zwifchen den Zähnen 
Inetet. Geht das leicht an, fo ift es weich, geht es ſchon ſchwerer, fo ift e8 
mittelhart, und zerfällt es dabei zu knirſchendem Pulver, fo ift e8 hart. ‘Das 
weichere Pech ift glänzender und ſchwärzer als das ganz harte, welches ſchon 
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mehr ind Graue fpielt und matter ift. Zuweilen iſt letzteres auch ſchon etwas 
porðs; wenn dies zu weit geht, fo ift ſchon ein Uebergang zu Koks da, und 
das Pech kaum mehr zu Vriquettes zu verwenden. Das fpecififche Gewich 
von hartem Pech ift etwa 1,3. 

Eine Probe, um fi davon zu Überzeugen, ob das Pech fur die Briquetted 
fabritation recht ift, befteht darin, daß man ein Stüd von etwa 100 mm Länge 
und 12mm Dide zwei Minuten lang in Waſſer von 60° hält; beim Heraus 
nehmen follte e8 ſich biegen laſſen, ohne zu brechen. Zumeilen wirb aud) ver- 
langt, daß es ſich ſchon bei 55° Leicht fpiralig drehen laſſen follte. 

Herm 3. ©. Holmes (Chemiker der Fabrik von Burt, Bonlton& 
Haywood) verdanken wir folgende Notizen über die Unterſuchuug von Fed; 
Man nimmt mehrere Stüde Pech von verſchiedenen Stellen des Mufters und 
ſchneidet fie in Stüde von circa 13mm Würfel, die man dann auf Drähte 
ſtedt, welche man vorher erhigt und in das Pech Hineindrüdt. Die Stüde 
werben dann in ein 500com Wafler enthaltendes Gefäß eingefenft umd bie 
Temperatur ganz allmälig erhöht, fo daß fie alle Minuten um 5° ſteigt. Tas 
Thermometer wirb fo eingeführt, daß ſich fein Gefäß 4 oder 5m vom Boden 
des Gefäßes befindet; die Würfel follen in einer Ebene mit dem Thermometer: 
gefäß ſchweben. Sowie die Temperatur fteigt, nimmt man von Zeit zu Zeit 
die Würfel Heraus und quetſcht fie mit den Yingern zufammen. Man notir 
die Temperaturen, bei denen ſich folgende Erſcheinungen zeigen: 

1) Erweidhung, 
2) ſtarke Erweihung, 
3) Schmelzung. 
Als 1) Erweichungspunkt fieht man die Temperatur an, bei welcher fih 
das Pech mit Leichtigkeit mehrmals fpiralig herumdrehen läßt; 2) ſtarke Er- 
gig. 1299. weichung wird angenommen, wenn es ſchon einem 
leichten Fingerdrucke nachgiebt; 3) Schmelzung, wena 
das Pech von dem Drahte herabtropft. 
Genauere Reſultate erhält man auf folgendem 
Wege, welcher in franzöſiſchen Fabriken üblich iR. 
Der Blechcylinder, Fig. 129, enthäft eine wagerechte 
Zwifchenwand, in welcher fünf unten gefchlofiene 
Nöhren eingelöthet find. Das Mittelrohr dient zur 
Einführung eines Thermometer, bie vier anderm 
zur Aufnahme von gemahlenem und gefiebtem Feb. 
Durch das Sieben muß man ſowohl die groben Theile 
als auch den Staub entfernen. Das Pechpulver wird 
durd) eine geftielte eiferne Scheibe von beftimmten 
Gewicht belaftet, wobei die Durchbohrungen dei 
oberen Deckels als Führungen für die Stiele und 
das Thermometer dienen. Der Cylinder wird mm 
mit Waſſer bis etwas über die Röhren gefüllt und über einer Rampe erhigt, 
bis die Scheiben in das gejchmolzene Pech einfinfen, welche Temperatur ale 
Schmelzpunkt notirt wird, 
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Zur Beſtimmung der Erweichungstemperatur verfährt Muck) in fol 
gender Weiſe: Aus den zu unterſuchenden Pechproben werben cylindrifche 
Stäbchen von 4 mm Durdjmefier und 100 mm Länge hergeftellt und dieſe 
auf 20mm fo umgelröpft, daß der kürzere Theil mittelft eines Gummiringes 
au dem Duedjilbergefäß des Thermometer befeftigt werden kann, der längere 
Schenkel aber mit dem Thermometerrohr parallel ſteht. ‘Das jo montirte 
Stück wird in ein, zugleich mit einem verticalen Ruhrwerke verfehenes, mit 
Waſſer gefülltes Becherglas eingejenft und fo lange vorfichtig erwärmt, bis der 
längere Schenkel bes Pechſtäbchens ſich umzubiegen beginnt. Dieſe Methode 
it wohl eben jo zuverläffig, wie jede der anderen zu gleichem Zwecke in Bor- 
ſchlag gebrachten. 

Buhanan?) klebt ein paflendes Stüd Pech an ein Thermometerrohr, 
das er in ein trodenes Rengensglas verſenkt und im Waflerbade erhitzt. Das 
Fed erweicht zuerft und fällt dann ab, was man als Schmelzpunkt betrachtet. 
Auf diefe Weife fand er den Schmelzpunkt von Hartpech bei 80°, den von 
mittelhjartem bei 55° und den von Weichpech bei 50°, 

Zur Beitimmung bet Schmelzpunktes bes Pechs und des Zuſtandes 
„fäffig“ bedient fih E. Schenk zu Schweinsberg ?) der folgenden Vor⸗ 
ruhtung. Einer etwa 7 mm weiten und 25cm langen Slasröhre giebt man 
duch Biegen und Ausziehen ber der Gasflamme die in Fig. 130 dargeftellte 
vorm. Hierauf füllt man den unteren Fig. 180, 

Theil bis zur Linie ef mit fein ge 

ſtoßenem Pech p; falls das Pech zum 

Stoßen zu weich ift, formt man kleine 

Kügelchen und füllt damit den unteren - 
gebogenen Theil ber Glasröhre. Auf 

die Pechfüllung giebt man einen Tropfen 

Queckſilber. Hierauf zieht man ben 

engen Theil der Röhre Aber einer 

Flamme zu einer Haarröhrchenfpite aus. 

An dem Apparat befeftigt man einen 

Platindraht a, b, c, d, q, wobei a eine 

feine Schlinge zur Aufnahme der Spite 

des Glasrohres bildet, während ber 

Draht bei bg und cd in Ringen um 

das Rohr gefchlungen if; bei d befindet (MM 

fh außerdem noch eine Schlinge zum f 

Durchſtecken eines kleinen Glasftabes, 

welder zum Aufhängen bes Apparates i in einem Becherglaſe mit Waſſer dient. 
Neben dem Röhrchen wird ein Thermometer eingehängt, deſſen Queckſilber⸗ 
kugel mit der Pechprobe in gleicher Höhe ſich befindet. Man beginnt mit ber 





) Zeitiär. f. Berg⸗, Hüttens und Salinenwejen 1889, Bd. 37. — 9 Journ. 
Soc. Chem. Ind. 1894, p. 1098. — °) Deſterr. Zeitſchr. f. Berg⸗ u. Qüttenw. 1890, 
©. 463; Zeitjchr. |. angem. Chem. 1890, ©. 704. 
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fehr langfamen Erwärmung des Waflerd und entfernt etwa auffteigenve 
Gasbläschen an dem Apparate mit Hllfe der Fahne eines Federkieles. Mit 
dem Steigen ber Temperatur fintert das Pech zufammen, jo daß die gefinterte 
Pechmaſſe ungefähr das Halbe Volum einnimmt, al8 die urſprüngliche Füllung. 
Iſt der Schmelzpunkt des Pechs erreicht, fo giebt ſich diefe Erfcheinung das 
durch zu ertennen, daß ein Aufjchwellen defielben ftattfindet. Die beginnende 
Schmelzung fann am deutlichſten an der unteren Kniebiegung und der Spige 
des Apparate wahrgenommen werden. Sobald die Erjcheinung des Auf: 
ichwellens eintritt, Tieft man die Grade am Thermometer ab, welche nun den 
Scmelzpunft des Pechs angeben. Nun fegt man die Erwärmung langfam 
fort, wobei das Pech im Röhrchen auffteigt und ber Duedjilbertropfen niebder- 
finft und bald von der flüffigen Maſſe umfchlofien wird. Dieſen Ylüffigfeits- 
zuftand des Pechs, wobei der ganze untere Theil des Röhrchend mit flüffigem 
Pech und Duedfilber ausgefüllt ift, nennt Schent zu Schweinsberg den 
„praktiſchen“ Schmelzpunkt und lieft die Temperatur, bei der diefe Erſchei⸗ 
nung eintritt, gleichfalls ab. Als weiches Pech bezeichnet er ſolches, deſſen 
Schmelzpunkt unter 60° Liegt, als mittelhartes folches vom Schmelzpunkt 
60 His 999 umd als hartes folches, deſſen Schmelzpunkt üÜber 100° Tiegt. 

D. Binder!) hält es fir beffer, zur Beurtheilung eines Briquettepeche 
Probebriquettes von etwa 2 cm im Durchmeſſer aus verjchiedenen Mifchungen 
deflelben im Kleinen herzuftellen und deren Verhalten zu prüfen. Hierzu hat 
er eine befondere Preſſe conftruirt, welche aus einem ausgebohrten Cylinder 
mit ſechs feitlichen Bohrungen, welche durch Flammen geheizt werben fünnen, 
befteht. Im den Cylinder paßt ein Stempel, der mit einem SHebelarm mit 
Taufgewicht in Verbindung fteht, wodurch jeber beliebige Druck auf die im 
Cylinder enthaltene Maſſe ausgeibt werden kann. Zum Verſuche wird der 
Cylinder erhigt, eine Mifchung aus dem zu unterfuchenden Beh mit Sand 
oder der zu briquettirenden Kohle hineingefüllt, der Bolzen auf die Miſchung 
gedrüdt und die Probe nad) Entfernung des am Boden angebrachten Verſchluß⸗ 
cylinders ausgejtoßen. Vorher wird die Mifchung aus Pech und Sand ıc 
erhigt, unter fortwährendem Umrühren mit einem ftarfen Thermometer, bie 
das Gemiſch ſchwarz erfcheint; hierbei erfährt man zugleich die geeignete 
Temperatur für die betreffende Pechforte. Nimmt man als Zuſatz verfchiedene 


Mengen von Pech, fo findet man bald diejenige Quantität, mit der man feite, | 


glatte Briquettes erzielt. 

Zuweilen will man die flüchtigen (bitumindfen) Beitanbtheile dee 
Pechs beſtimmen. Mean verfährt dann am beften wie bei der Unterſuchung 
von Kohlen auf Kofsrüdftand. Man erhigt 1 g fein gepulvertes® Pech in 
einem etwa 30mm hohen Platintiegel mit aufgelegtem Deckel mittelft eines guten 
Bunjenbrenners, anfangs gelinde, jo lange noch Dämpfe und Flammen zwijden 
Ziegel und Dedel entweichen, und darauf fo ſtark als möglich, im Ganzen 
etwa 20 Minuten. Das Gewicht des im Exrficcator erfalteten Tiegels er⸗ 


1) Defterr. Zeitſchr. f. Berg: u. Hüttenw. 1899, ©. 279; Chem. Ztg. 159, 
Rep., S. 194. 
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giebt den Kolerüdftand, welcher etwa 25 bi8 50 Broc. des Pechs aus- 
machen wird. 

Rah Muck (loc. cit.) hat diefe Beſtimmung fiir die Beurtheilung von 
Briquettespech feinen Werth. Die größte Bedeutung mißt er dagegen ber 
phyjitchiichen Beichaffenheit des Tiegelridftandes bei. Iſt derfelbe gebläht, fo 
„Neben“ die aus dem betreffenden Pech fabricirten Briquettes nicht im Teuer, 
jondern zerfallen, was eine von den Briquettefabrilanten gefürchtete Erſchei⸗ 
nung ift, die daher kommt, daß das ſich aufblähende Pech die verfitteten 
Kohletheilchen aus einander treibt. Iſt der Rüdftand gefintert, fo eignet fich 
das Perh zur Briquettefabrilation. 

Mucd Hat feine Unterfuchungen an 24 einzelnen Pechproben durchgeführt. 
Seine Beobachtungen find in ‚der nachfolgenden Tabelle zufammengeftellt, aus 
welcher hervorgeht, daß Hartpech faft immer einen geblähten, Weichpech dagegen 
foft immer einen gefinterten Verkokungsrückſtand Liefert. Danach) wäre alfo 
in ber That entgegen der Anficht von Preißig Hartpech das ungeeignetfte 
Material zur Herftellung von Briquettes. 














Erweichungs⸗ Verkokungsrückſtand 
Laufende 
Härtegrad | temperatur 
Nummer € 
| | . Procent | Beichaffenheit 
1. Hatt...... 110 | 58,50 Nicht gebläht 
2. Sehr hart über 100 60,09 Ziemlich gebläht 
3. Sartt...... 100 36,64 Gebläht 
4, Denn 50 38,34 n 
5, Ziemlih hart . . 49—52 32,91 n 
6. n nn 50 32,93 i 
7. Mittelmeih . . . 55 68,89 Gefintert 
8. Hart...... 50 36,49 Gebläht 
9. Ziemlih hart . . 45—47 47,27 Gefintert 
10. Mittelhartt . . . 47 38,05 n 
11. Mittelweih . . . 46 45,40 . 
12, „ . 45 46,98 n 
13. „ En 4246 51,19 n 
14. Weich ..... 4042 47,36 n 
15. Sehr weih . . . 42 33,71 n 
16. nn 43 37,54 , 
17. Ziemlih weih. . 43 49,75 n 
18, n 2. | 36-88 38,42 n 
19. | Mitteweiih . . . 86 44,34 | n 
20. Sehr weich oo... 35 43,92 | n 
21. n Pa 35 54,97 | n 
2 | nee . 88 45,33 n 
23. Weich .... 32 80,22 | Geblaͤht 
24, Sehr weih . . . 31 33,07 | Befintert 
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An ein gutes Briquettespech ftellt eine ums bekannte Fabrik folgende 
Anforderungen: 

1. Es muß fi, wenn Stüde defjelben von 4 bis 5 mm Dide in Waſſer 
von 60° gelegt werben, nad) Abkühlung defielben anf höchftens 55°, ohne zn 
brechen, bequem um feine Achſe drehen laſſen. 

2. Es darf bei der Tiegelverkohlung im Gasgebläfe bei ftarfer Roth: 
gluth nicht mehr als etwa 45 Proc. Rüdftand Hinterlaffen. 

3. Es muß reines Steintohlentheerped; fein, das mit Anthracenöl, aber 
nicht mit Kreofotöl oder Naphtalin weich gemacht if. Im letzteren alle 
bejchmiert e& die Stempel der Preffen, jo daß diefe an den Briquettes hängen 
bleiben. 

Es dürfte nicht ſchwer fein, durch eine einfache Deftillationsprobe die 
Anwefenheit von Kreofotöl oder Naphtalin in einem Pechmuſter nachzuweiſen. 

Um den Kohlenftoff (Koksſtaub) im Pech zu beftimmen, ertrahirt 
man dafjelbe Hinter einander mit warmem Benzol, Schwefelfohlenftoff und 
Alkohol und wiederholt wohl diefe Operationen noch einmal. Dan kann fi 
bierzu vortheilhaft des bekannten Sorhlet’fchen Ertractionsapparates bedienen, 
wobei man das gepulverte Pech in benfelben in einer cylindriſchen Düte ans 
Filtrirpapier einführt, in welder man nachher den Koksrückſtand gleich 
wägen kann. 

Das feine Pech⸗ oder Kohlenftoffpulver geht hierbei allerdings fehr Leicht 
durch das Filter, und es ift daher manchmal vorzuziehen, einfach in einem 
Kolben mit Rüdflupkügler auszukochen und durch ein Filter zur decantiren, 
wie dies ſchon weiter vorn bei der Unterfuchung bes Theers befchrieben 
worden ift. 

Nach Buhanan (loc. cit.) fann man gewöhnlicyes Theerpech von 
Hohofenpeh durh die Beitimmung des Wichengehaltes unterjcheiden. 
Erfteres enthält nie über O,1 Proc.; letzteres 6,8 bis 11,1 Proc. Aſche. Wenn 
ein Pech weniger als 1 Proc. Afche enthält, ift es ficher kein Hohofenpech 
Dagegen verhalten ſich beide PVechforten bei der Tiegelprobe in Bezug auf ben 
Koksrückſtand gleih. Aus Hartped) erhielt Buchanan 38 Proc., ans mittel: 
hartem 30 Proc. und aus Weichpeh 26 Proc. Kolsausbeute. 

DBisweilen kommt man in die Rage, Steinlohlentheerpeh von natär: 
lihem Afphalt (zumal in Gemengen, feltener von Braunkohlen⸗ oder Hol; 
theerpech 2c.) unterfcheiden zu müſſen. Hier genügt es in den meiften Fällen 
ſchon, eine Probe im Ziegel zu erhigen, um an dem ftecheuden, die Schleim 
häute heftig reizenden Gerud) bes Theerpechdampfes diefes von dem einen 
angenehmen, bituminöfen Geruch verbreitenden natürlichen Aſphalt zu unter: 
iheiden. Sehr charafteriftiich fr daſſelbe ift auch die Hervorragende grün: 
blaue Bluorescenz, welche felbft ſchwache Löfungen deſſelben in Benzol, 
Schwefellohlenftoff, Chloroform, Benzin zc. zeigen. 

Nach Léon Malo!) bedient man fid) Hierzu im Laboratorium ber 
Ecole des ponts et chaussees in Paris des folgenden, von Du rand⸗Clay 


) Ann. des ponts et chaussees 1879, t. II. 
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angegebenen Berfahrene: Die zu unterfuchende Subftanz (meiftens Proben 
von Stampfafphalt oder Gußafphalt) wird zur Trennung von den ihr bei- 
gemengten mineralifchen Beftandtheilen mit Schwefelfohlenftoff exrtrahirt, der 
Auszug abdeftillirt und der Rüdftand fo Lange bei mäßiger Wärme getrodnet, 
bis er beim Abkühlen feft und brüchig wird. Er wird alsdann pulverifirt und 
davon in einem Reagensglaſe O,1g mit 5cem Schwefelfäure von 66° Be. 
übergofien. Dean läßt die Probe verichloffen 24 Stunden ftehen und verfett 
fie vorfichtig aus einer Pipette mit 10 ccm Waſſer, dabei jebe ftärlere Erwär⸗ 
mung vermeidend. Hierauf bringt man das Ganze auf ein Yilter und ſpült 
mit 100 eem Wafler nad. Das Filtrat ift bei reinem natürlichem Bitumen 
farblos oder höchſtens ſchwach gefärbt, bei Steinkohlentheerpech aber dunfel- 
braun, faft ſchwarz ausfehend. Durch Herftellung von Proben mit verfchiedenem 
Procentgehalt an Steinfohlentheerped) läßt ſich durch Vergleich der Intenfität 
der Färbung der Gehalt eines Aſphalts an legterem auf calorimetrifchem Wege 
annähernd genau beftimmen. 

Der Nachweis von Steinfohlentheerped, in natürlichem Afphalt gelingt 
nah Hauenftein!) leicht, wenn man 1g des Materials auf etwa 200° erhikt, 
nad dem Abkühlen pulverifirt und mit etwa 5 ccm abjolutem Alkohol über⸗ 
gießt. Nach kurzem Stehen im Reagensglafe zeigt ſich der Gehalt an Stein- 
tohlentheerpech durch eine gelbliche Färbung des Alkohols, mit fehr deutlicher 
gränblaner Fluorescenz, welche mit fleigendem Gehalt an Bed, ins Dunfelgelbe 
mit gelbgrüuer Fluorescenz übergeht. 


1) E. Dietrich, Die Aſphaltſtraßen, S. 44 biß 60. 


Siebentes Capitel. 
Dans Anthracenöl. 


Das Anthracenöl (green grease, anthracene oil) befteht aus den hödjit 
fiedenden Theilen des Steinfohlentheers, von dem Punkte an, wo bie Oele 
wieder anfangen, beim Erkalten feſte Subftanz (eben Anthracen neben Phen 
anthren ꝛc.) auszufcheiden, d. 1. etwa, wenn das Thermometer im Dampfe 270° 
zeigt, bi8 zum Ende der Deftillation. Es enthält im Wefentlichen folgende 
Körper: Naphtalin, Methylnaphtalin, Anthracen, Phenanthren, Acenaphten, 
Diphenyl, Methylanthracen, Pyren, Chryfen, Reten, Fluoren, Yluoranthen, 
Chryfogen, Benzerythren, Carbagol, Acridin; neben diefen, ſämmtlich (außer 
Methylnaphtalin) feften und zum Theil fogar ſehr hoch fchmelzenden Sub⸗ 
ſtanzen aber noch ein Gemiſch von flüſſigen hoch ſiedenden Oelen, über welche 
wir bis jetzt fo gut wie gar nichts wiſſen. Auch ſauerſtoffhaltige Körper, d. i 
hochſiedende Phenole, find vorhanden; oe und B-Naphtol find ficher nachgewieſen. 
Das Ganze bildet ein Kryſtallmagma von breiartiger Conſiſtenz, mit ein⸗ 
gemengten größeren Kryſtallkörnern und Schuppen von grünlichgelber Farbe. 

Die Verarbeitung des Anthracenöls befteht im Wefentlichen darin, daß 
man die feften von den flüffigen Kohlenwaflerftoffen durch Abkühlen und 
Preſſen trennt. Die flüffigen Theile gehen zu dem Schweröle zurück, deſſen 
legte Fraction das Anthracendl gebildet hat, oder werben noch einmal deftillitt: 
die feiten Producte, da8 Rohanthracen, werden entweder in diefem Zuſtande 
in den Handel gebradjt oder erft noch weiter gereinigt, indem man das Roh⸗ 
product mit Löſungsmitteln behandelt. 

So einfach auch der Proceß der Darftellung des Rohanthracens ausſieht, 
fo kommt es doch ſehr darauf an, wie er ausgeführt wird, und es können danach 
erhebliche Verſchiedenheiten im Ausbeingen an Anthracen entftehen, was bei 
dem hohen Preife diefes Körpers die Nentabilität der Theerdeftillation außer: 
ordentlich ftarf beeinflußt. 

Zunähft müſſen die Anthracenöle, welche in England zuweilen noch m 
zwei verfchiedene Fractionen getrennt werden, aber anfcheinend ohne gropen 
Nugen, einige Zeit lang ftehen gelafien werden, damit fie abkühlen und die 
feften Subftanzen gehörig herausfryftallifiren können. Selbft im Sommer 
genügen hierzu 3 bis 5 Tage; manche gehen bis 14 Tage. Immerhin bleibt 
eine erhebliche Menge Anthracen in den flüffigen Delen aufgelöft, weshalb man 
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dieſe oft noch einmal beftillirt, um noch mehr davon zu gewinnen; durch fünft« 
liche Abkühlung mit Kalteerzeugungsmaſchinen kann man den Kryftallifations- 
proceß mit Bortheil beſchleunigen und vervollftändigen; doch darf man nicht 
überfehen, daß dadurch auch die Mutteröfe ſehr zühfluſſig werden, und daß ſich 
alfo kunſtliche Abkühlung jedenfalls mur fir die warme Jahreszeit eignen würde. 

Am beften benugt man für diefen Proceß eiferne flache Pfannen (Kühle 
ſchiffe) von nicht über 50cm Tiefe; man kann, wenn man Raummangel hat, 
mehrere berfelben über einander anbringen. 


Sig. 181. 


li 


LEE 





Nach beendeter Kryftallifation bringt man die ganze breiartige Maſſe, 
welde dann etwa 10 Proc. Anthracen enthält, am beften mittelft Luftdruckes, 
auf Filter von ftärffter Sadleinwand. Schon hier finden ſich Abweichungen 
in dem Berfahren verfchiedener Fabrilen. In mandjen (felbft ganz großen) 
Vabriten fand Runge 1880 noch große Reihen von Spitzbeuteln alter Form, in 
welchen die Dele langſam abtropfen. Bebeutend volltommener ift ſchon folgende 
Vorrichtung, welche man in engliſchen Fabriken findet, und welche eine rohe Art 
von Filterprefien vorftellt. Eine Saug- und Drudpumpe oder ein Montejus 
mit comprimirter Luft preßt den Brei in ein 1Ocm weites Hauptrohr a (Fig. 131), 


440 Anthracendl. 


von welchem eine Anzahl T-Stüde bb von 25mm lichter Weite abgehen, über 
deren mit Flanſchen verfehene Ränder Schläuche cc von ftarfer Leinwand mit 


Bindfaden feftgebunden find. Am unteren Ende find die Schläuche gleichfals 
offen, werden aber vorher mit Bindfaden zugef—hnürt. Die Schläude, wenn 
Sie. 188. fie gefüllt find, haben etwa 30cm im 

K Durchmeſſer und 1,2 bis 1,5 m Länge. 

Sie hängen über einem Reſervoit zur 

Aufnahme des ablaufenden Deles. Wenn 

man den Drudapparat in Bewegung 

fegt, fo füllen ſich die Schlände mit 

dem breiförmigen Anthracenöl, deſſen 

flüffiger Theil fofort abzulaufen anfängt. 

Degen der zähfliffigen Beſchaffenheit 

diefer Dele findet dies nur langſam flatt; 

aber indem man ben Drud verftärkt, bit 

das Manometer ſchließlich 1 Atmojphäre 

Ueberdrud anzeigt, findet das Ablaujen 

viel ſchneller und vollftändiger ſtatt, jo 

daß der Inhalt der Schläuche ziemlich 

troden zurüdbleibt. Freilich wird and 

ſtets ziemlich viel von dem feineren 

Kryftallen durch die Leinwand mit durch 

" gepreßt, weshalb man das abfliefende 

Det durch Ruhe fic) abklären laſſen und den Abfag von Neuem preffen muß 
Wenn trog des Drudes nichts mehr abläuft, entleert man die Schläuche. Zu 
diefem Zwede fährt man einen Meinen Wagen d auf dem Schienengleife unter 
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einen Schlauch nach) dem anderen, Löft befien untere Ligatur und befördert das 
Heransfallen des Inhalte durch Klopfen auf den Schlauh. So wird em 
Schlauch nad) dem anderen entleert. Das in ihnen gewonnene Rohanthracen 
enthält gewöhnlich 12 bis höchſtens 15 Proc. Reinanthracen. 

In deutichen Theerdeftillerien gewinnt man das Anthracenöl feltener von 
jo butterartiger Confiftenz, daß die Anwendung einer derartigen Filtrirmethode, 
die ohnehin wegen des häufig unvermeiblichen Platzens der Filterfäde keines⸗ 
wegs zu den reinlichen gehört, fich nothwendig erweifen würde. Hier bildet 
das Del meiftens einen mehr ober weniger dünnflüffigen Kryftallbrei, der ſich 
leicht auf offenen Kaftenfiltern filtriren läßt. Mean flellt daher die flachen 
Kryſtalliſirpfannen für das Anthracenöl meiftens in einer foldhen Höhe auf, 
daR ihr Inhalt in darunter geftellte Filter abgelafien werden kann. Dieſe 
werden in der Kegel mehr hoch als .flach gebaut, weil fich gezeigt hat, daß in 
tiefen Filtern das Tel rafcher filtrirt als in flachen. Dieſe Filterkäſten beftehen 
aus parallefepipedifchen Geftellen ans Kantholz, deren Seitenwände und Böden 
mit Yatten belegt find, die in einer Entfernung von einander von ungefähr 
2cm feitgenagelt find. Die Ausfleidung derjelben befteht aus cubiſch zufammen- 
genähten Theilen von nicht zu Ioderem Juteſtoff, weil das Del durch dichtere 
Gewebe zu langfam filtrirt. Derartige Intefilter Lafien zwar bei den erften 
Filtrationen ftet etwas von dem feinen Kryſtallbrei durch die Poren gehen; 
nad) ganz kurzer Zeit filtrirt aber da8 Del abfolut Mar. 

Die Filterfäften ftehen direct Über den unterirdilchen, am beften fchiniede- 
eiſernen Sammelreſervoirs flir Anthracendl, aus denen das Filtrat entweder 
dur Pumpen oder Montejus nad der Redeſtillationsblaſe oder den Vorraths⸗ 
behältern zc. gehoben wird. Da das Anthracendl der nachfolgenden Deitillas 
tion immer nngefähr eine Woche zu ftehen hat, bis das gefammte Anthracen 
auskryſtalliſirt ift, jo hat dev Inhalt der Tilterläften hinreichend Zeit, vollftändig 
abzutropfen, um zur weiteren Verarbeitung geeignet zu fein. 

An manden Orten bedient man ſich der Filterpreffen, von welchen 
es ja fchon eine ganze Anzahl von Syſtemen giebt, und von denen eines, das⸗ 
jenige von Danek (fabricirt von Dehne in Halle), in den ig. 132 und 133 
dargeftellt if. Nach den uns darüber in bdeutfchen Tabrifen gemachten 
Angaben küme man übrigens auch in diefen nur auf 12 procentige® Anthracen. 
Nähere Angaben über die Conſtruction und Behandlung der Filterpreffen 
Iheinen hier unnöthig, da diefelben ſtets in den Majchinenbauanftalten zu er- 
halten find. 

Der anf die eine ober andere Weife von den flüffigen Antheilen möglichit 
befreite Kryſtallbrei enthält noch ziemliche Diengen (10 bi8 20 Proc.) Anthracenöl, 
von dem er ſich nur auf andere Weife trennen läßt. Hat fi) das Anthracen 
aus dem Del in gut Eryftallifirtem Zuſtande und nicht fchleimig ausgefchieden, 
jo kann man ſich hierzu mit größtem Vortheil einer Centrifuge bedienen, die 
aber wenigftens 1500 bis 2000 Umdrehungen in der Minute machen muß. 
Das rohe Anthracen wird zur Beſchickung der Centrifuge entweder in Säcke 
von ſtarker Jute gefüllt, deren Größe fich nad) dem Durchmefler der Trommel 
der Centrifuge, ſowie deren Marimalbelaftung richtet, und diefe ftehend, einer 
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dicht am anderen eingeſetzt, oder direct in die mit Jute ausgefütterte Trommel 
eingebracht; erſteres ift vortheilhafter, weil das geſchleuderte Rohanthracen ja 
feſt an der Trommel haftet, um ſich leicht daraus entfernen zu laſſen. And 
fommt es bei unregelmäßigem Gange ber Centrifuge und unvorfichtigem Ein- 
tragen der Rohwagare leicht vor, daß der game Inhalt der Trommel heraus 
geſchleudert wird, was beim Einfühlen in Säde nicht zu befürchten ift. In 

Sig. 134. etwa einer Stunde ift der 
ü Inhalt der Trommel je 
troden geworden, daß fein 
Del mehr ausgeſchleuden 
wird und ber Inhalt der 
Süde zeigt jetzt nach unfe- 
ven langjährigen Erfah 
rungen einen Weingehalt 
von etwa 28 bis 33 Pr. 
Anthracen. 

Nach einer freundlichen 
Privatmittheilung von 
Bueb kann man beim 
Eentrifugenbetriebe ſogleich 
auf 70. bis 80 procentiget 
Anthracen kommen, wenn 
man nach dem Ausihle 
dern des Dels eine der 
befannten Reinigung 
fluſſigkeiten, z. B. Sol* 
vent-Naphta ober Par’ 
dinbaſengemiſch, durch eine 
Duſe in bie Trommel jelbi 
einfprigt. Man gelangt 
auf diefe Weife in gan; 
kurzer Zeit zu hochprocen ⸗ 
tiger Waare. Leider it 
das Verfahren mit zu 
vielen Berfuften verbun 
den, fo daß es bald mie 

der aufgegeben wurde. 
Im vielen Febrilen 
folgt nad) dem Filtriten 
ftatt des Schleuderns cin 
weiteres, jedenfalls umſtändlicheres Ausprefien des Probuctes in hybrau- 
liſchen Breffen, und zwar werden hierzu ſowohl ftehende als liegende Preiien 
verwendet. Die ftehenden Preſſen, wie fie Fig. 134 zeigt, find bie gemöhns 
lichen; fie gleichen ganz denjenigen der Delfabriten. Dan ſchlägt das Koh: 
anthracen in Preßtücher ein und fegt es einem allmälig fteigenden Drude 
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(zulegt von etwa 300 kg pro Quadratcentimeter) aus, bis nichts mehr abfließt. 
Bisweilen, namentlich wenn man vorher nur auf Spitbenteln hat ablaufen 
laflen, wird erft kalt gepreßt, wodurch man fchon auf 30- bis 32 procentige® 
Anthracen kommt. 

Die Anwendung der Wärme gefchieht in verſchiedener Weile. Zuweilen 
erhist man das Preßgut fchon vorher in emer Pfanne mit Doppelboden 
durch indirecten Dampf und preßt dann in einer gewöhnlichen hydraulischen 
Preſſe. Diefes Verfahren dürfte feine fo gleihmäßigen Reſultate wie die der 
direct erwärmten Preſſen geben, namentlich, im Winter. Im einer und befannten 
Fabrik fam man babei auf 35 Proc. In England umgiebt man öfters die 
Preiien jelbft mit einem Holzmantel und leitet während der Operation Dampf 
ein, wa® aber gerabe kein fehr reinliches Derfahren ift, und jedenfall® die Um⸗ 
arbeitung der Preßöle durch das beigemengte Condenſationswaſſer erjchwert. 
Veit zweckmäßiger, wenn auch theurer in der erften Anlage, find Preflen von 
der Art, wie fie in der Stearinfabrilation gebraucht werden (fig. 135 a. f. ©.), 
deren Platten durch; Dampf geheizt werden. Während man in den englifchen 
Tampftaftenprefien nach ben eigenen (gewiß nicht zu niedrigen) Angaben der 
Fabrikanten felbft im Sommer nur auf 35 bis 36, höchitens auf 38 Proc. 
Anthracen kommt, und im Winter mandjmal nur 23 bis 25 Proc. erreicht, 
ſoll man im der vorerwähnten beutfchen Fabrik, wo man erft mit der Yilter- 
preſſe auf 12, dann mit ber falten hydrauliſchen Preſſe auf 32 Proc. fommt, 
mit der hierauf in Anwendung kommenden Tiegenden Preſſe mit geheizten 
Platten ein Anthracen von 50 bis 52 Broc., ohne alles Wajchen mit Naphta, 
erhalten. Dieje enormen Unterfchiede erflären ſich aus den Berfchiebenheiten, 
die in englifchen und deutfchen SCheerdeftillationen in Bezug auf das Abnehmen 
der Tractionen bei der erften Deftillation des Theers herrſchen, hängen alſo 
mit dem Verfahren beim Filtriren und Prefien des Rohanthracens in keiner 
Weiſe zufanmen. - 

Die in Fig. 135 gezeigte Liegende Yorm der Prefien, denen der 
Stearinfabrifen ganz ähnlich, ift die in deutfchen und holländiichen Fabriken 
übliche. Sie find fehr gut in ihrer Wirkung, aber unbequem zum Beſchicken 
und Entladen. Biel bequemer ift eine Prefie, welche Lunge in einer großen 
engliichen Fabrif ſah. Es ift eine ftehende Prefie mit hohlen, durch Dampf 
geheizten Platten, wobei die Dampfröhren wie gewöhnlich mit einem dampf⸗ 
dichten Gelenf eingeführt find. Jede Platte hat auf jeder Seite einen Zapfen, 
welder in einer fchief auffteigenden Nuth in der Seite des ſenkrechten Gerüſtes 
gleitet. Beim Auffteigen des Preßkolbens werden alle Platten gehoben umd 
ſchließlich auf den vollen Drud gebracht. Aber beim Abfteigen des Kolbens 
wird jede Platte eine Heine Strede von der vorigen aufgehalten, fo daß fie 
ſchließlich in gleichen Zwiſchenräumen firirt find, und man in diefe Räume bie 
mit Rohanthracen gefüllten Preftücher einführen kann. 

Zwar wollen, wie oben gejagt, einige Fabriken durd) bloßes Preſſen auf 
40: oder felbft 50 procentiges Anthracen fommen. Aber in der Hegel erreicht 
man jo hochgrädiges Anthracen nur durh Waſchen, d. h. Behandlung 
mit Löfungsmitteln für die Verunreinigungen. Als ſolche hat man u. U. 
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an Schwefeltohlenti 
und Alkohol gebadk, 
welche jedoch wegen ihrer 
Koftipieligkeit, ihrer zu 
hohen Flüchtigfeit und 
ihrer Feuergeführlichteit 
in der Praris faum je 
gebraucht worden find. 
Vielmehr wendet man 
ganz allgemein ein Pro: 
duct an, welches in den 
ThHeerdeftillationenjelbt 
erhalten wird, nämlich 
die „Auflöfungenaphte‘ 
(solvent naphta), 
welche bei der Rectifice 
tion der leichten Therr- 
Öle nad dem Beupl 
und Toluol gewonnen 
wird, und weſenilich 
aus Xylolen, Pſeudo⸗ 
cumol und Mefitglen 
befteht. Sie geht etwa 
von 120 biß 180° über, 
worüber fpäter Ge 
naueres erfolgen wird 
(Eap. 11). Im dieier 
Naphta iſt namentlich 
das Phenanthren vie 
leichter Löstich, als dat 
Anthracen. Im Eng 
land wird jedoch and 
Häufig Petrolenmäther 
von nicht über 90° 
Siedepunkt verwendet; 
der bei 100° fiedenbe 
loſt ſchon zu viel An 
thracen auf. Anh 
Kreofotöl wird zuweilen 
und zwar mit großem 
Nugen, verwendet. 
Bor der Behandlung 
mit Naphta ꝛc. mm 
das in fefte Kuchen zu 
ſammengepreßte Rob 
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antdracen gut zerkleinert werden, was Abrigens jedenfalls behufs feiner Ver⸗ 
wandlung in gangbare Handeldwaare gejchehen muß, auch wenn (mie dies häufig 
der Fall ift) der SCheerdeftillatenr die Waare nad) dem Prefien ohne Reinigung 
durch Wachen verjendet. Zum Mahlen des Rohanthracens dienen alle belie: 
bigen Zerfleinerungdapparate, wie horizontale Muhlen, verticale Mühlen 
(Kollergänge), mit Zaden befegte Walzen, Carr’fche Desintegratoren 2c. Das 
Fulver wird in der Regel in dampfdichten, eifernen Keſſeln (liegenden oder 
ftehenden), welche mit mechanifchem Ruhrwerk und einem äußeren Dampf: 
mantel oder einer eifernen Schlange verjehen find, mehrere Stunden unter 
gelinder Erwärmung mit der Naphta verrührt und dann das Ganze durch 
comprimirte Luft in einen Yiltrirapparat gepreßt, beſtehend aus einem Eiſen⸗ 
taften mit innerem falihem, mit Leinwand bebeditem Doppelboden, in welchem 
die erzengte Löfung von dem ?Tseftgebliebenen fich trennt, wobei der Drud der 
Luft jehr befördernd einwirkt. Man muß, fchon der großen Feuersgefahr 
wegen, dafür forgen, daß bie Filter, die Gefäße zur Aufnahme des Deles ıc. 
mit der Luft nicht in Communication ftehen. 

Für das Wachen des Rohanthracens mit Solventnaphta hat Lunge 
folgenden Apparat (Fig. 136) angegeben, welcher bei richtiger Wartung jeden- 


fig. 136. 





falls allen berechtigten Anforderungen entfprechen dürfte. a iſt der Auflöfungee 
teffel mit feinem Rührwerk; 5b das Filter, aus welchen zulegt das Anthracen 
duch, das Mannloch c entfernt wird; d das Gefäß zur Aufnahme der aus- 
frömenden Löſung der Verunreinigungen in Naphta; e bie Luftpumpe, welche 
die Luft ans d ausfaugt, diefelbe nach a einpreßt, dadurch, zuerft den ganzen 
Drei durch das Steigrohr f nad) bem Filter d preßt und fchließlich auf die 
Oberfläche beflelben einen Drud ausübt. Es circulirt alfo immer daſſelbe 
Luftvolum und ein Verluft von Naphta wirb möglichft vermieden. Statt fo 
zu verfahren, kann man die Maſſe auch ausjchleudern. 

Die einmal gebrauchte Naphta wird, abgefehen von den unvermeid- 
lichen Berluften, ftetS wieder gewonnen, indem man die’ Löfung in eifernen 
Blaſen der Deftillation umterwirft. Der Nüdftand, welder in biefen bleibt, 
umd weicher zum großen Theil ans Phenanthren, neben etwas Unthracen, 
Methylauthracen, Naphtalin, Phenol und den unbelannten flüffigen Schwerölen 
befteht, hat bis jetzt, wie es fcheint, keine anderweitige Verwerthung gefunden, 
als zum Weichmachen des Pechs, oder zu Lampenſchwarz verbrannt zu werben 
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(S. 284), wozu er ſich vorzüglich eignet; jedoch muß man darauf achten, daR 
ihm durchaus fein Waſſer beigemengt ift. 

Aus diefem Kidftande, wie aud) aus anderen Producten der Theer⸗ 
deftillatton, Könnte man Phenanthren in großen Mengen barftellen, wenn 
diefer Körper je der Ausgangspunkt fiir andere nützliche Producte würde; zur 
Zeit hat er gar feinen Hanbelswerth. 

Einige Altzarinfabriten gewinnen aus dieſen Rüdftänden durch fractionirte 
Kryftallifation nocd) etwas Anthracen wieber, von welchem zuweilen 8 Proc. 
darin enthalten find; bei den heutigen, ftark niedergegangenen Anthracenpreiien 
dürfte fich ein folches Verfahren indeflen faum mehr lohnen. 

In einer großen englifchen Fabrik verfährt man wie folgt. Das hei 
gepreßte Anthracen wird gemahlen und in einem geſchloſſenen Rührwerk mit 
Auflöfungsnaphta bei 779 gemengt. Man läßt dann auf 219 abkühlen und 
jegt nun die Malle einem ftarfen bydraulifchen Drude aus, wobei die Breite 
zur Verhütung von Feuersgefahr mit einem Mantel umgeben iſt. Die Pref- 
fuchen erhigt man in einer drei Tonnen faflenden Blafe bis zum Schmelz; 
punft des Anthracens, während die entweichenden Dämpfe in einer Heime 
Schlange verdichtet werden; das gefchmolzene Anthracen läßt man auelaufen 
und in eifernen Käften erftarren. Die aus ben bydraulifchen Prefien ab 
laufende Löfung deftilirt man in einer gewöhnlichen Leichtölblafe und benugt 
die überdeſtillirende Naphta von Neuem zum Wafchen von Anthracen. Der 
in der Blaſe zuritdbleibende Rüdftand wird zuerft nach einem angeblich ein⸗ 
fachen Verfahren zur Gewinnung von etwas mehr Anthracen behandelt und 
wird dann entweder verbrannt oder in das Kreoſotdl hineingearbeitet. 

Dean erhält bei dem Waſchen mit Naphta ein Product von minbeftens 
45 bis 50, bei gehöriger Umficht aber von mehr als 50 Proc.; die höchfle zu⸗ 
verläffige Angabe, die wir erhalten konnten, ift 70 Proc., und bezieht ſich auf 
da8 ©. 443 ermähnte, fehon durch dreifaches, zuletst heißes Prefien auf 50 Proc. 
gebrachte Product. In einer englifchen Fabrik verjuchte man vor einigen Jahren 
auf 85 Proc. zu fommen, aber dies ift ficher nie längere Zeit in wirklich großem 
Maßſtabe gefchehen (ſ. u.). 

Andererfeit kommt man nur auf 30 bis 40 Proc., wenn man jo 
verfährt, daß man das gefchleuderte oder mit Yilterprefie behandelte Roh⸗ 
anthracen gleich mit Auflöfungsnaphta warm behandelt und dann hydrauliic 
preßt; daher fcheint das oben ausführlicher befchriebene Verfahren rationeller 
zu fein. 

In einer der größten englischen Fabriken wäſcht man erft mit roher 
solvent naphta (d. i. dem zweiten Deftillate der Leichtölblafe), dann noch ein⸗ 
mal mit Petrofeumäther und fol dadurch auf 56» bis 60 procentiges Anthracen 
fommen. . 

Verfin!) zieht zum Wafchen Petroleumäther von 70 bis 100% Sieder 
punkt vor, weil er weniger Anthracen löfe, und dabei doch die Verunreinigungen 
genügend entferne. Steinkohlennaphta löft nicht jelten 7 bis 8 Proc. ihres 


I) Wagner⸗Fiſcher's Jahresber. 1879, S. 1068. 
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Gewichts Anthracen auf, welches dann nur fchwierig zu gewinnen ift. Das 
Sarbazol wird jedoch von feinem der Löfungsmittel dem Rohanthracen ent⸗ 
sogen. Folgende Tabelle giebt die Löslichkeit des Anthracend und anderer 
hierher gehöriger Körper in Petrolenmäther und Benzol: 


Betroleumäther Benzol 
Siedep. 70 bis 100° Siedep. 80 bis 100° 
Anthracen . . ». . . 0,115 0,976 Proc. 
Phenanthren . . . . 3,206 21,9 „ 
Sarbaapol . . » . . 0,016 051 „ 
Dichloranthracen . . . 0,137 052 „ 
Anthradinon . . . . 0,013 0,166 „ 


Anh Kreoſotöl wird zum Wafchen von Anthracen angewendet. Manche 
halten dies nicht für zwedmäßig, weil das Schweröl mehr Anthracen als Phen⸗ 
anthren :c. auflöft; aber dies muß, jedenfall8 bei richtigem Verfahren, unrichtig 
jein, da mehrere Fabriken das Kreofotöl mit großem Bortheil anwenden, und 
einige die® fogar für ein werthvolles Geheimniß halten. Man kann mit 
Kreoiotöl jehr gut 40 proc. Anthracen auf folgendem Wege erhalten. Die 
eriten Kryſtalle, welche etwa 10 Proc. Anthracen halten mögen, werden mit 
einem Ueberfchuß von Kreoſotöl bei einer Temperatur von 80° gemiſcht. Nach 
Beendignng der Miſchung läßt man die Maſſe auf 40° abkühlen und unter 
wirft die dann erhaltenen Kryftalle einer heißen Preſſung, wobei fie 4O proc. 
Anthracen ergeben, indem das heiße Kreoſotöl viel mehr von den Verunreini⸗ 
gungen al8 vom Anthracen löſt. Die lauwarmen Mutterlaugen läßt man auf 
25° abkühlen und erhält fo ein neues Quantum von ärmerem Anthracen, und 
bet völliger Abkühlung noch eine dritte Oualität davon. Das zweite Product 
wird in die Blaſe gebracht, in der man das Preßöl umbeftillirt (f. u.); das 
dritte Product wird mit friſchem 10 proc. Rohanthracen zufammen behandelt. 

In einer großen Theerdeftillation hatten wir Gelegenheit, died Verfahren 
folgendermaßen ausgeführt zu jehen. 1200 kg Theeranthracen (d. h. ſolches, 
welches direct and Anthracenöl abgeſchieden ift) und 600kg Delanthracen 
(d. h. durch Rebeftillation von Anthracenöl gewonnenes), beide kalt gepreßt, 
werden in einem Rührwerk mit Dampfichlange mit 1000 kg naphtalinfreiem 
Kreofotöl (erftes Achtel bei der Deftillation des Theers) auf 80°. erwärmt 
und dann unter Rühren auf 40 bis 35° je nad) der Jahreszeit abkühlen 
gelaffen. Aus dem Rührwerk läuft der Anthracenbrei direct auf offene Saug⸗ 
hlter, welche auf einen gefchlofienen, fchmiedeeifernen Keſſel montirt find, ber 
mit Hülfe eines Körting’fchen Saugftrahlapparate evacuirt wird. Der 
Viterinhalt wird in Säde gepadt und kalt auf 80 Atm. gepreßt. Aus der 
Prefle gelangen die Säde ſammt Inhalt in Waffer von 50°, welches langſam 
auf 750 weiter erhitt wird. Ohne Aufenthalt werden fie dann wieder auf 
die Preſſe zurücdgebracht und auf 200 Atm. gedrüdt, wobei man die Preſſe, 
wenn der Drud zurücdgegangen ift, noch zwei= bis dreimal anfegt. Der Er- 
lg, den man auf dieſe Weife erzielt, ift der, daß das fonft ſtark methyl⸗ 
baltige Delanthracen das Methylanthracen faft vollftändig an das Löfungs- 


448 Anthracendl. 


mittel abgiebt und überhaupt ein hochprocentiges Anthracen von mindeſtens 
40 bis 45 Proc. Reingehalt refultirt. 

In einer anderen Fabrik verfährt man jett folgendermaßen. Das Roh 
anthracen geht zuerft in eine Filterprefie, dann in eine in einen Dampfmantel 
eingejchloffene Hydraulische Prefie. Nun wäſcht man es mit Kreoſotöl in einer 
mit Dampfmantel verfehenen Pfanne, wobei ein fehr gut conftruirtes Kühe 
werf die warme Ylüffigkeit mit den Kryſtallen jehr gut zuſammenrührt. Tann 
filtriert man mit Hülfe eined Vacuums, wobei diefelbe Luftmenge immer wieder 
circulirt, ganz wie Lunge es fehon 1880 vorgefchlagen hatte (SG. 445). Das 
Anthracen foll jo auf 45 Proc. fommen. 

Insbefondere behauptet man, daß das Kreofotöl eine beſonders Läftige Ber 
unreinigung des Anthracens entferne, nämlich das Paraffin, weldes m 
Gegenfag zu dem gewöhnlichen Paraffin ziemlich hoch ſchmilzt und ſowohl in 
Petroleumäther wie in Naphta jehr ſchwer löslich if. Schon wenig davon 
genügt, um die in der Alizarinfabrilation folgenden Filtrationen erheblich zu 
ftören; es entzieht fich beinahe vollftändig der Einwirkung der Reagentien, 
mit denen das Anthracen und Anthrachinon behandelt werden, und da es dabei 
zum Schmelzen fommt, fo ift es für den Orydationsproceß fehr im Wege. 
Man hat behauptet !), daß ſich das Paraffin entfernen laſſe, wenn man be} 
Rohanthracen in einem mit Dampfmantel verfehenen Gefäß in 1,2 Thle 
eines zwifchen 220 und 330° fiedenden Schweröls, das vorher durch Waſchen 
mit Natronlauge von Phenolen befreit ift, auflöfe. Man jest das Umrühren 
fort, bis die Maffe erfaltet ift, was durch Waſſerkühlung befördert wird, und 
läßt den Brei durch eine Yilterprefle gehen. Das Anthracen kommt je 
auf 28 bi8 36 oder felbft 40 Proc. nach der Luck'ſchen Probe, ift aber oft 
nicht ganz frei von Paraffın. 

Wegen ihrer Feuergefährlichkeit follte die Reinigung bes Anthracens durch 
Naphta, fowie die Wiedergewinnung der legteren in einiger Entfernung von 
anderen Fabrikgebäuden und in nicht zu großen Apparaten vorgenommen 
werden. 

Die Reinigung des Rohanthracens durch Wachen wird Häufig nicht 
von dem SCheerdeitillateur, jondern von bejonderen Anthracenraffineuren oder 
in den Alizarinfabrifen ausgeführt. Letzteres fcheint nicht gerade das Ratio: 
nellfte, einmal, weil diefe ganze Operation weit mehr im Stile der Theer⸗ 
beftillatenre, al® in dem bes Farbenfabrikanten ift, welcher letztere dadurch die 
Gefahr der Verunreinigung und des Feuers in feiner Fabrik auf ſich nimm, 
die der erftere an fich auf fi) nehmen muß; zweitens kann auch natürlich der 
Theerdeftillateur die Naphta billiger herftellen und befjer wieder verwerthen, 
als der Farbeufabrikant. 

Auf Reinigung des Rohanthracens find die folgenden Patente ent- 
nommen worden: 

&. Eafpers?) ließ fich folgendes Verfahren zur Reinigung von Authracen 


1) Fiſcher-Wagner's Yahresber. 1886, ©. 466. — *) Engl. Bat. vom 9. Mai 
8. 
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patentiren. Das gut gepreßte Rohanthracen wird mit feinem eigenen Gewichte 
Paraffindl bei 12 bis 15° vermengt, wobei Naphtalin, Phenol, Krefol ꝛc. in 
Löſung gehen. Der Bodenſatz wird mehrmals mit Paraffinöl (ſtets bei oder 
unter 15°) und zulegt mit methylirtem Weingeift (methylated spirits, d. i. 
duch Holzgeift denaturirter Spiritus) gewafchen, gepreßt und bei 100% ge 
trodnet. Das Product fol dann 85 bis 90 Proc. bei 190% fchmelzendes 
Anthracen enthalten. Man kann dies weiter reinigen durch Schmelzen und 
Erhigen auf 205°, wobei eine dunkelgrüne, kryſtalliniſche Maſſe mit 95. bis 
97 Proc. Anthracen entfteht, welche durch Sublimiren ganz reines Anthracen 
ergiebt (?). Enthält das Rohanthracen Höher fchmelzende Körper, wie Pyren, 
Chryfen :c., fo wäſcht man mit Paraffindl bei folder Temperatur, daß das 
Anthracen in Löſung geht, während Chryfen zc. zuritdbleiben; bei der Abfüh- 
lung der Haren Löſung auf 15° fcheidet fich da8 Anthracen ab und wird, wie 
oben, weiter gereinigt. 

P. Curie!) behauptet, daß man eine größere Ausbeute an Anthracen 
erhalten könne, wenn man den Theerölen vor der Deftillation Schwefel zufege. 
Dabei entwidele fich reichlich Schwefelwaſſerſtoffgas. 

Kemy & Erhart (D. RP. Nr. 38417) tragen 100 kg Rohanthracen 
in auf 100 bi8 120° erwärmte 150 kg Oelſäure ein und rühren bis zu faft 
vollftändiger Löfung um. Beim Erkalten ſcheidet fich das Anthracen mit 
relativ geringen Mengen von anderen Körpern ab und wird von der Oelſäure⸗ 
löſung durch Filtriren, Centrifugiren und Prefien befreit. Das legte ihm 
anhängende Del wird entweder durch Verfeifung mit Alkali oder durch Ertrac- 
tion mit Petroleum und dergleichen entfernt, worauf das gereinigte Anthracen 
als gelblich⸗ oder grünlichweißges Pulver zurückbleibt. 


Auf ein anderes Berfahren entnahm die Chemifche Fabrils-Actien- 
Geſellſchaft in Hamburg?) ein Patent. Während man nad) den bisherigen 
Verfahren das Rohanthracen höchſtens auf einen Gehalt von 40 bis 50 Proc. 
bringen konnte, gelingt e8 durch geeignete LTöfungsmittel, die fänmtlichen 
Begleiter des Anthracend, aud), was beſonders wichtig ift und bisher nicht 
erreicht werden konnte, das Carbazol, zu entfernen. Ein ſolches Löſungsmittel 
it das Bafengemifch aus leichtem Steintohlentheeröl, bei bem aud) ein gewiſſer 
Gehalt an Benzol nicht ſchädlich iſ. Man behandelt in einem .mit Dampf- 
mantel und Rührwerk verjehenen Keſſel 1 Thl. Rohanthracen mit 11/, bis 
2 Thln. Bafengemifh. Nach dem Abkühlen der Töfung wird das auskryftalli- 
firte Anthracen duch Yiltriren und Schleudern von der Mutterlauge getrennt. 
Statt der Pyridinbafen eignen ſich in. gleicher Weife auch die höher fiebenden 
Aniline und Chinolinbafen, welche man zwedmäßig mit dem gleichen Volumen 
Schwerbenzol (Solvent:Naphta) verdünnt. in Rohanthracen von 33 Proc. 
Reingehalt giebt bei der Behandlung mit Pyridinbafen ein folches von 80 Proc., 
mit einem Gemifc von Anilin und Solvent-Naphta ein folches von 75 Proc. 


1) Engl. Bat.; Chem. News 31, 175. — 9) D. RB. Nr. 42088; Zeitſchr. 
j. angew. Chem. 1888, ©. 60. 
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Ein neueres Verfahren der Farbenfabriten, vorm. Yriedr. Bayer 
& Co.) in Elberfeld (D. RB. Nr. 68474) bafirt auf dem Umftand, daß 
die Begleiter des Rohanthracens leicht löslich in flüffiger, fchwefliger Säure 
find, während das Anthracen darin jehr fchwer löslich iſt. Uebergießt man 
3. B. ein Rohanthracen von 30 Proc. Gehalt an reinem Anthracen mit bem 
gleichen Gewicht flüffiger, ſchwefliger Säure und filtrirt, fo geht faft bie Hälfte 
des angewandten Rohanthracene in Löfung. Der Filterritdftand ergiebt nad 
dem Berdunften der chwefligen Säure einen Reingehalt von etwa 50 Proc. 
Das Filtrat enthält nad) dem Abtreiben der fchwefligen Säure einen Rüd- 
ftand mit nur etwa 2 Proc. Anthracen. Noch günftiger wirft ein größerer 
Ueberſchuß von fchwefliger Säure, da in diefem alle nicht mehr viel Authracen 
in Löfung geht, dagegen der Reingehalt des gewafchenen Productes bedeutend 
fteigt, 3. ®. bei Anmendung ber vierfachen Menge fchwefliger Säure auf 70 
bis 80 Broc. 

Die technifche Ausführung des Verfahrens bietet wenig Schwierigfeiten. 
In einen fchmiedeeifernen, mit Ruhrwerk verfehenen Cylinder werden 600 kg 
Rohanthracen gebracht und nach gutem Verſchluß 2400 kg ſchweflige Säure 
hinzugedrüdt, wobei die Luft aus dem Keſſel abgefaugt wird. Nach ber Ein 
wirkung wird die Reactionsmaffe durch ihren eigenen Drud (3 bis 6 Atın.) in 
einen eijernen, mit Dampfmantel verjehenen Filterthurm gedrückt, wo das 
gereinigte Anthracen zurückbleibt. Die Mutterlauge wird in einem Kefſſel 
gejammelt, aus welchen: die fchweflige Säure abbeftillirt, durch Kühlſchlangen 
geleitet und durch einen Compreſſor wieder verflüffigt wird. (Das Berfahren 
bejigt große Aehnlichkeit mit einem älteren Patent von W. Grillo un 
M. Schröder?) (D. R.-P. Nr. 50360) zum Auslaugen von Fetten und 
Delen mittelft verfläffigten Schwefligfäuregajes). 

In ihrem neueiten Verfahren (D. R.-P. Nr. 78861) empfehlen dieſelben 
Garbenfabriten?) al8 Löfungsmittel fir die Verunreinigungen des Rob: 
anthracens das Aceton. 560 kg Rohanthracen werden in einem gefchloffenen, 
mit Dampfmantel und Rührwerk verjehenen Cylinder mit 750 kg Aceton 
oder der gleichen Dlenge Acetonöl oder eines höheren Homologen des Acetond, 
wie Methyläthylfeton und dergleichen angerührt und während einer Stunde auf 
60°. gehalten. Nach diefer Zeit läßt man erlalten, filtrirt das ausgejchiedene 
Anthracen ab und wäfcht e8 auf dem Filter mit 375 kg Aceton nady Tas 
zum Auswafchen benutte Aceton wird fpäter zu einem neuen Reinigunge 
proceß verwendet, während dasjenige aus der erften Mutterlauge durch Deſtilla⸗ 
tion wiedergewonnen wird. Das auf dem Filter zurücbleibende Anthracen 
wird in üblicher Weiſe gepreßt und getrodnet. Bei Anwendung emes 34 
bi8 35 procentigen Rohanthracens wird auf dieſe Weife mit größter Leichtig⸗ 
feit ein Anthracen von 82 Proc. Reingehalt gewonnen, während der nad) fm 
Abdeftilliven des Acetons aus der Mutterlauge verbleibende Rückſtand nur 
wenige Procente Anthracen enthält. 


1) Chem. nd. 1893, ©. 283; Zeitichr. F. ang. Chem. 1893, ©. 306. — 
2) Zeitſchr. F. ang. Chem. 1895, ©. 91. 
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Für die Reinigung des Rohanthracens zum Zwecke der Alizarinfabrikation 
fommen heute faft nur die leßtgenannten drei Verfahren in Betracht. 

Eine eigenthümliche Reinigungsmethode für Anthracen wurde längere 
Zeit in der englifchen Altzarinfabrit von Perkin angewendet und unter dem 
Siegel des tiefften Geheimniſſes auch einer großen deutſchen Fabrik mitgetheilt. 
Das Geheimniß wurde noch Jahre lang feitgehalten, nachdem ſich die Un⸗ 
zweckmäßigkeit des Verfahrens hHerausgeftellt hatte und daſſelbe aufgegeben 
worden war. Man weiß jest längft, worin es befteht!.., Das Anthracen 
wird mit fanftifhem Kali und etwas Kalk gemifcht und aus (eifernen) Gas- 
tetorten deſtillirt. Auch wendet man jchmiedeeiferne Retorten von 1,3 m 
Durchmefier und 2 m Länge an, geheizt durch Canäle unter dem Boden und 
entlang den Seiten, und am Boden gegen die Stichflamme durch Chamotte⸗ 
platten gefchiigt. Dieſe find durch kurze Knieröhren mit flachen Eifentäften 
verbunden, in welchen fich das überbeftillirende Anthracen ohne weitere Kühlung 
condenfirt. Die Dedel dieſer Käften Tiegen loſe auf, fo daß die gleichzeitig 
frei werdenden Safe fortgehen und jelbft ohne Schaden Feuer fangen können. 
Aetznatron kann nicht gut angewendet werden, weil e8 zu ſchwer fchmilzt, und 
da Aetzkali wieder zu leicht fchmilzt, fügt man Kalk Hinzu Man mahlt 
200kg Anthracen mit 60 kg Montrealpottafche und 12kg Kalk zufammen, 
wobei man oft einen ftarken ammoniafalifchen Geruch bemerft (Montrealpott⸗ 
ale, die fogenannte Steinafche, enthält viel Aetzkali), und deftillirt bei an- 
fangender Rothgluth. Wenn diefe Maſſe mit Waſſer verdünnt wird, erhäft 
man eine grüne Löſung, welche grünlichhlane Flocken von außerordentlich un⸗ 
angenehmen Geruche abſetzt. Nach der Deftillation verbleibt in der Retorte 
eine poröfe Subftanz, welche an der Luft Teuer fängt und an den fälteren 
Zheilen ein Sublimat von Carbazol abſetzt. In der That wurde das Carbazol 
von Gräbe und Glaſer gerade bei diefer Gelegenheit entbedt und fcheint 
ſonſt nicht leicht erhalten zu werben. Das Deftillat von Anthracen bildet feite 
gelbe Stitcke, welche etwa 40 Proc. Reinanthracen enthalten. Aus den Retorten- 
rüdftänden kann das Aetzkali durch Verdünnen und Kochen mit Kalk regenerirt 
werden. Die Deftillation mit Aetzkali fol das Chryfen zerftören; aber diefe 
Zerftörung fcheint jich auch auf das Anthracen auszubehnen, wie aus folgenden 
Zahlen erfichtlich if. 600 kg 31 proc. Rohanthracen wurden mit 180 kg 
Aetzkali und 36 kg Kalk deftillirt; man erhielt daraus 380 kg 44 proc. 
Anthracen, verlor alfo 17Y/; kg — 10 Proc. Kedjnet man hierzu noch die 
bedeutende Menge Kohlen, welche zum Erhitzen der Retorten erforderlich find, 
und den bedeutenden Verſchleiß der Retorten jelbit, fo fieht man, daß dieſe 
Reinigungsmethobe die Toftfpieligfte der bisher angewendeten if. Das auf 
diefe Art gereinigte Anthracen ift jedoch der befte Ausgangspunkt zur Dar⸗ 
ſtellung von chemifch reinem Anthracen; vergl. ©. 178 (Auerbach a. a. O.). 

Namentlich foll das Pech⸗Anthracen bei diefer Operation bedeutenden 
Berluft erleiden; das Theer-Anthracen aber nidjt (?). 


I) Auerbach, Das Unthracen, 2. Aufl. S. 11; Wagner's Yahresber. 1879, 
069. 
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Perkin!) giebt an, daß bei dem Deſtilliren über Kali nicht mehr 
Anthracen als bei der Deftillation an fich verloren gehe, wohl aber 40 bie 
50 Proc. der Verunreinigungen. Einmal werden alle phenolartigen Sat: 
ftanzen zurückgehalten?) und ebenfo in’ einer nicht flüchtigen Verbindung das 
Carbazol, von dem oft 10 bi8 12 Proc. im Rohanthracen vorkommen, fo da 
das Deftilat wefentlih nur aus Anthracen und Phenanthren beftehe. für 
die Alizarindarftellung mittelft des Dichloranthracens fei die alfalifche Reini⸗ 
gungsmethode unumgänglich; aucd würden dabei alle, namentlich aud die 
ſchlechten Pech-Anthracene, von gleich guter Befchaffenheit erhalten. Ein vor 
der Deftillation mit Naphta oder Petroleumäther gewaſchenes Anthracen giebt 
nad) der Deftillation bei neuem Wafchen wieder erhebliche Mengen von Fer: 
unreinigungen, vermuthlich Phenanthren, ab. . 

Manche Mizarinfabriten wenden ein dem befchriebenen etwas ähnliche: 
Berfahren an, wobei das vorher durch Waſchen auf 50 Broc. gebrachte Anthracer 
mit Aetzkali (da8 man nicht durch Aetznatron erfegen Tann) gefchmol;er 
(nicht deftillirt) wird. Auf diefem Wege wird das Carbazol als Kalium 
verbindung entfernt und das Anthracen kommt auf 60 Proc. 

Durd) Wachen des mit Aetzkali gefchmolzenen oder deftillirten Anthracent 
mit Auflöfungsnaphta u. dergl. in der oben befchriebenen Weife kann man auf 
ein Anthracen von 70 Proc., oder, wie behauptet wird, fogar von 80 oder 
90 Proc. kommen; aber die Alizarinfabrifanten fcheinen die Koften diefer Ertru- 
reinigung nicht bezahlen zu wollen. 

Das möglichft gereinigte Anthracen muß, ehe es von dem Alizarın- 
fabrifanten in Anthrachinon verwandelt werden Tann, noch in pafiender Weiſe 
mechaniſch verarbeitet werden, was durch bloßes Mahlen nicht gejchehen Tanı, 
um ed fein genug zu zertheilen und den Angriff des Oxydationsmittels zu er: 
leichtern. Zu diefem Zwecke wird es gewöhnlich fublimirt und mit Waſier 
in höchft fein vertheilter Form niedergefchlagen. Die Sublimation geſchieht 
ftets mit Hilfe von überhigtem Waſſerdampf, in einem Apparate, welder 
durch die Fig. 137 und 138 verfinnlicht ift?), oder auch in einer tieferen, aber 
ähnlich eingerichteten Pfanne. Das Anthracen befindet ſich in einer flachen 
Pfanne C aus Keffelblech, welche von unten erhigt wird, jo daß das Anthracer 
zum Schmelzen fommt und eine Schicht von einigen Centimetern Tiefe an: 
nimmt. Durd) die Flamme des Herdes A wird der in dem Rohre B zu: 
geleitete Wafferdampf auf 220 bis 2409 erhitt und ftrömt durd das cb- 
geflachte, mit vielen Löchern verjehene Rohr B in das geſchmolzene Anthracen 
ein, welches er raſch zum Sublimiren bringt und durd) das weite Abführung 
rohr Fin die gemanerte oder hölzerne Kammer D fortreift. Im bieder 
ftrömt continuirlic ein durdy die Braufe H in einen feinen Regen zertheilter 
Waſſerſtrahl nieder, wodurch der Dampf condenfirt und das fublimirte 
Anthracen plögfich im Zuftande der feinften Vertheilung niebergefchlagen wit). 

1) Wagner’s Jahresber. 1879, €. 1069. — *) Dies ift doch jehr fraglid! 
Belanntli zerfallen das Phenolnatrium oder Phenolfalium beim Erhitzen wien 
theilieile in freies Phenol und Altali. — °) Nah Wurt, Dict. de Chimie, Supp!. 
p. %. 
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Das hierdurch erzeugte partielle Bacuum trägt gewiß zur ſchnelleren Subli- 
mation des Anthracens aus C bei. Nach dem Abtropfen kann das jegt als 
weiße, feinblätterige Maſſe erſcheinende Anthracen noch feucht zur Orydation 
fommen, nachdem es zur Abſcheidung von etwa mit übergerifienen, geſchmol⸗ 
jenen Theilen ein Sieb paffirt hat. Der Verluft bei diefer Operation beträgt 
nur 2 bis 3 Proc. Nah Wurg wird dadurch die Stärke des Rohanthracens 
von 50 auf 62 bis 65 Proc. gebracht; aber dies ſcheint irrig; nad) Auer⸗ 
bad) (a. a. D. ©. 11) ift die Wirkung der Sublimation durdaus feine Rei— 
nigung, fondern nur eine michaniſche Vertheilung. Jedenfalls kann durch 


diefe Reinigung nicht mehr als der eben erwähnte Verluft von 2 bis 3 Proc. 
überfchritten werden, und dies wird von allen von uns befragten Alizarin- 
Fig. 138. 





fabrifanten beftätigt. Zuweilen wird die Pfanne gar nicht von außen geheizt; 
dann muß aber der Dampf wenigftens auf 300° überhigt und in die Maffe 
ſelbſt hineingeblaſen werden. Wenn man den in der Blafe bleibenden Kid» 
Rand über freiem Feuer vorfichtig deftillirt, jo befommt man Carbazol, Phenyl 
naphtylcarbazol, Pyren und befonders Chryſen. 

E. Perret (nah Wurtz J. c.) ſchlägt vor, das Anthracen auf 250° zu 
erhitzen und die mit Luft oder Kohlenſäure gemiſchten Dämpfe durch einen Ven⸗ 
tilatot in Kammern zu treiben, wo fie trocken verdichtet werden. Ein ganz 





454 Antbracendl. 


ähnliches Verfahren giebt Schuller!) an. Dies fcheint nicht fo ratıonell, 
wie die naffe Verdichtung. 

Ebenfo wie für das Phenanthren fehlt e8 auch für da8 Carbazol, das 
fich bei der Sublimation des Rohanthracens in nicht unbeträchtlichen Mengen 
im Form von Sarbazolfalium oder «natrium gewinnen läßt, zur Zeit an emer 
pafjenden Verwendung. Die „Chemifche Fabriks-Actiengeſellſchaft in 
Hamburg 2) (D. RP. Nr. 81237) fchlägt vor, das jo erhaltene, vohe Sal; 
in Stüde zu zerfchlagen und ohne Weiteres in eimem Schmelzapparat ımter 
langfamer Steigerung der Temperatur bis zur hellen Rothgluth zu erhigen, 
wobei e8 unter Abjcheidung von Kohle in Cyankalium verwandelt wird, wäh 
rend geringe Mengen von Carbazol, Ammoniak und brennbaren Gafen eut- 
weichen. Noch beſſere Ausbeuten erhält man durch Zufat eines Flußmintiels, 
wie Pottafche, Soda ꝛc. zur Schmeße. Man kann auch auf Ferrocyankalium 
arbeiten, wenn man in üblicher Weife der Schmelze einen Zuſchlag von 
Eijen giebt. 

Die vom Rohanthracen in den Preſſen ablaufenden Oele 
werden zuweilen dem Kreoſotöl zum Imprägniren beigegeben ; zuweilen verkauft 
man fie al8 Schmieröl zu einem höheren Preije; häufig verwendet man fie 
zum MWeichmachen des Pechs (S. 356, 362). Am rationellften unterwirft 
man fie einer befonderen Deftillation in Blafen von der Geftalt der Theer⸗ 
blafen, um noch mehr Anthracen daraus zu gewinnen, weldyes wohl jedenfall 
ſchon in den Dele fertig gebildet war, aber durch deſſen flitffige Beſtandtheile 
aufgelöft erhalten bleibt, und daher nur durch eine neue Fractionirung (gewiß 
auch nur zum Theil) erhalten werden kann. Anderwärts läßt man die Lele 
nur einige Monate lang ruhig ftehen, um den darin ſich bildenden Abfag zu 
fammeln. € F.R. Lucas?) will das zwifchen 260 und 360° übergehende 
Theeröl (jedenfalls nachdem es von dem ſich außfcheidenden Anthracen getrennt 
ift) durch rothglühende, mit Ziegeln gefüllte Röhren leiten und das dabei 
gebildete dunkle Del deftilliren ; das bei 360° übergehende Del ſei Rohanthracen 
Faſt genau dafjelbe Verfahren wurde von Hardman und Wiſchin noch ein⸗ 
mal patentirt*); zur gegenwärtigen Yeit haben alle folche Verfahren wenig 
Ausficht auf Erfolg. 

A. M. Sraham’) befchreibt folgende Methode als die nad) feiner Erfah 
rung im Großen vortheilhaftefte für Verwendung der vom Anthracen abfiltrixten 
Dele, welche ſich oft in großen Mengen anhäufen, weil das aus ihnen weiter 
zu gewinnende Anthracen gewöhnlic, zu unrein iſt. Die fractionirte Deſtilla⸗ 
tion, wobei man das bei 300 bis 360° Mebergehende von Neuem als Anthra- 
cenöl auffängt, jei unangenehm und koſtſpielig. Er zieht es daher vor, dad 
Del in Mengen von 1500 Gall. (— etwa 7 Tonnen) in einer gewöhnlichen, 
aber vollfommen reinen, theer⸗ und pechfreien Theerblaſe zu deftilliren, bit 
beim Erkalten des Deftillates Anthracen anfängt auszukryſtalliſiren. Jetzt 


1) Ber. d. deutih. dem. Gel. 1870, ©. 548. — *) Chem. nd. 1895, ©. 31. 
— ?) Engl. Bat. v. 24. an. 1874. — *)Engl. Pat. Ar. 4517, v. 7. Nov. 1878: 
Wagner's Yahresber. 1879, ©. 1060. — °) Chem. News 33, 99, 168. 
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hält man mit dem Deftilliven ein, wartet genügende Zeit zur Abkühlung und 
läßt den Rüdftand in einen Behälter auslaufen und völlig abkühlen, wobei 
eine große Menge Anthracen auskryſtalliſirt. Gewöhnlich wird das Del ſchon 
auf diefem Wege hinreichend erfchöpft; wenn man aber will, fo kann man bie 
Preßöle noch ein» ober zweimal in bderjelben Weile behandeln. Das aus- 
kryſtalliſtrende Rohanthracen enthält nad) dem Filtriren und Prefien 17 Proc. 
Reinanthracen und kann durch Wafchen unfchwer auf 86 Proc. gebradt 
werden. 

Watfon Smith!) konnte aus dem abgepreften Dele, nad) warmer Bes 
handlung mit ein wenig concentrirter Schwefelfänte und Natronlauge, noch 
eine große Menge Anthracen durch wiederholte Deftillationen erhalten. Das 
letzte Del fiedete von 260 bis 290°; die Fraction von 260 bis 2800 hielt 
ſich ganz farblos bei längerem Stehen, zeigte einen angenehmen, an Heu 
erinnernden Geruch und ein fpecifilches Gewicht von 1,04. Das Del ift leicht 
miſchbar mit Paraffinöl oder thierifchen Delen und löſt ziemlich viel Talg auf. 
Schon für ſich ſelbſt ift e8 ein gutes Schmiermittel. Auch aus gewöhnlichen, 
zum Kreofotiren verlauftem Schweröl konnte er nod) 0,28 bis 0,45 Proc. 
Rohanthracen (von nicht beftimmtern Gehalte) ifoliren,; ja Spuren deſſelben 
fanden fich fchon in dem „Leichtöl” (der nach dem Aufhören des Rohbenzols 
kommenden Fraction). 

Fr. Boleg?) fchlägt eine theilweife Verarbeitung bes Anthracenöls durch 
Trudbdeftillation bei einem Ueberdrud von 4 bis 5 Atm. vor. Man foll 
dabei ein ſchön Hellgelbes und mild riechendes Del erhalten, da8 weit befier 
md vieljeitiger anwendbar ift, als das gewöhnliche Anthracenöl. Ebenſo kann 
man dabei anf eine Mehrausbente an Anthracen, fowie auf die Gewinnung 
von Chryfen und Poren arbeiten. Bei Anwendung eines höheren ‘Drudes 
(10 bis 12 Atm.) ſoll man aus Anthracenöl nod) etwa 6 bis 8 Broc. benzol« 
haltiges Leichtöl erzielen können, was fich natürlich angefichtS der gegenwärtigen 
Benzolpreife nicht rentirt. Die dabei entfallenden Rüdftände, theild weiche, 
theil8 härtere, ſtark glänzende Peche follen fich fehr gut zur Herftellung von 
Eiſenlacken, Schifföped, u. dergl. verwenden laſſen. 

Der Apparat, defien er ſich dabei bedient, ift folgender. ‘Der Deitilla- 
tionskeſſel A (fiehe Fig. 139 a. f. S.) kann von verjchiedener Größe, Form, Eon» 
Aruction und Montirung fein. Je nad) der herrjchenden Temperatur und 
dem nöthigen Drud wählt man benfelben aus Guß⸗ oder Schmicheeifen, mit 
Toppelwandung für Dampfheizung, oder direct in freiem euer figend. Im 
der Skizze ift die vortheilhaftefte Conſtruction gegeben, welche Th. und A. Fre» 
derfing®) für Erhigung mit überhigtem Dampf patentirt worden if. B ift 
ein ſelbſtihätiges UWebergangsventil, das beliebig auf denjenigen Druck ein- 
geftellt werben kanu, bei welchem die Deftillation ftattfinden fol und welches 
daher nur bei diefem Drud die Dämpfe nach den Condenſatoren - entweichen 
läßt. O ift ein Borkühler mit Waflerbraufe, welcher den Zweck hat, die aus 


1) Brivatmittheilung. — *) Ehem. Revue über die Fett: und KHarzinduftrie 
1898, &. 9 und 4. — °) D. R.:B. Nr. 63 315. 
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dem Apparat entweichenden Dämpfe ſchneller abzulühlen und Entzündung: 
oder Erplofionsgefahren möglichft zu vermeiden. D ift ber Condenfator md 
E eine Kanne mit Ablaufvorrichtung für das ausgeſchiedene Waffer nad) Art 
der Florentiner Flaſchen. 

Die weitere Ausruſtung der Apparatur iſt folgende: Keſſel A beſitzt den 
Fullſtutzen = und das Ablaufrohr d und die in die Keſſelwand mit eingegoflene 
Dampfichlange cd: fir indirecten, je nad; Bedurfniß gewöhnlichen oder über 
higten Dampf. Auf feinem Boden angebracht ift die perforirte Dampfſchlange e 
für directen, gewöhnlichen ober überhigten Dampf und außerdem befigt er im 
Inneren noch die Dampffchlange 9i für indirecten Dampf; f ift das Ther⸗ 
mometer, das in befonderen Fällen durch ein Pyrometer erfegt wird. A und 


Kin 100 


bezeichnet bie beliebig regulirbare Zuleitung des Kuhlwaſſers in die Conder 
fatoren, m diejenige fur die Brauſe des Vorfühlers, n den Ablauf des Kühl: 
waſſers, o und p die Ableitung der nicht condenfirten Gafe, q ben Ablauf der 
leichteren, im Condenſator continuirlich fractionirten Deftillate, s den dr 
ſchwereren Hauptdeftillate und endlich r den Ablauf des abgeſchiedenen Waller: 

Der Keffel wird am Beten nur bis zu ?/, feines Fullraumes mit dem ju 
deſtillirenden Material angefüllt, gefchloffen, und das Uebergangsventil B auf 
den gewunſchten Drud eingeftellt. Dann beginnt man fofort mit dem Erhigen 
durch die Schlangen cd und gi, indem man je nad; der erforderlichen Tem 
peratur nur eine berfelben, oder beide in Gebrauch nimmt. Bwedmäßig wr 
wendet man zu Anfang der Arbeit nur gewöhnlichen Dampf von 5 bis 6 Am 
Spannung und überhigt dieſen erft nad) und nach auf die erwünfcte Tem 
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peratur. Will man gleichzeitig directen Dampf durd) die Schlange e eintreten 
lafien, fo muß derjelbe die gleiche Temperatur befigen, wie der Keſſelinhalt, 
weshalb man ihn zweckmäßig aus dem gleichen Ueberhiter, welcher die indirecten 
Schlangen bedient, entnimmt. Bon Wichtigkeit ift dabei, daß man nicht früher 
directen Dampf in den Apparat eintreten läßt, als bis ber Keffel ruhig im 
Gange ift. 

Ber forgfältiger Einhaltung diefer Einzelheiten fol man verhältnigmäßig 
rafch und unſchwer mit dem Apparat in Gang kommen und mit demfelben, da 
das Drudventif eine Erplofionsgefahr ausfchließt, ebenjo leiht und verläffig 
wie mit jedem anderen Deftillirapparate arbeiten können. Boleg hat jeine 
Arbeiten, deren Refultate doch wohl nod) der Beftätigung bedürfen, auch auf 
andere Theerbeftillete ausgedehnt und kommen wir bei deren Beſprechuug auf 
diefelben zurück. | l 

Nach einem Patente von H. Günther (D. R.⸗P. Nr. 9566 vom 28. Octbr. 
1879 und Nr. 11930 vom 8. Mai 1880) eignet ſich das vom Anthracen 
abgepreßte Del fehr gut zur Herftellung von fchwarzen Buhdrudfarben. 
Dan foll e8 mit 10 Proc. Rupferdjlorid kochen, wodurch e8 eine ſchwarzbraune 
Farbe annimmt. Der Firniß fett ſich zuſammen aus 40 Thin. Pech oder 
Aſphalt, 28 Thln. rectificirtem Terpentinöl, 2 Thln. Anilinvioleit und 24 Thln. 
Schweröl-Rüdftand. 

Seit einer Reihe von Jahren wird (zuerft von Avenarius) ein con« 
ſervirendes Anftrichmittel für Holz unter dem Namen Carbolineum in 
den Handel gebracht, das wejentlic, aus Anthracenöl beſteht. Zur Verbeflerung 
diefes Mittels behandelt Rich. Avenarius (D. R.⸗P. Nr. 46021) die 
hierfür beftimmten, leicht erwärmten Dele unter ſtarkem Rühren mit Chlor. 
Durch diefe Behandlung fol die Viscoſttät und der Entflammungspunft 
erhöht, das ſpecifiſche Gewicht vergrößert und der dem Nobcarbolineum an⸗ 
haftende, unangenehme Geruch befeitigt werden (?). Eine vergleichende Unter⸗ 
ſuchung der verfcjiedenen, in Handel befindlichen Marken von Carbolineum 
gegenüber dem Carbolineum D. R. P. Nr. 46021 hat F. Filfinger!) aus 
geführt. 

Graf und Co. (D. RP. Nr. 63318) empfehlen die Behandlung von 
Holz⸗ und Steintohlentheeröfen mit ozonifirtem Sauerftoff, bezw. ozonifirter 
Luft, um diefelben fir den Anftrich oder die Imprägnirung von Holz geeigneter 
zu machen. 


Statiſtiſches. 


Das Ausbringen von Anthracen differirt ſowohl nach der Beſchaffenheit 
des Theers, als anch nach der auf ſeine Gewinnung verwendeten Sorgfalt. 
Schottiſcher Theer giebt wenig, zuweilen gar kein Anthracen; deutſche und 
holländiſche Fabriken erhalten 0,3, 0,35 ober höchſtens 0,45 Proc. vom Theer 
an Anthracen (Luck's Probe); in England aber erhält man weit mehr, nämlich 
ans Provinz⸗Theer im Durchſchnitt 0,5, aus Tondoner Theer 0,8 bis 0,9 Proc. 


I) Chem.⸗Zig. 1891, ©. 544. 
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von Theer. Aus einer freundlichen Mittheilung von Herrn Leahy erhellt, 
dag man zu Sittingbourne (Kent) im Durchſchnitt von 18 Monaten 0,676 Proc. 
des Theers an Reinanthracen erhalten Hatte. 

H. Elliot?) giebt da8 Ausbringen von Anthracen aus Waflergastheer 
auf 2,63 Proc. an. 

Man vergleiche auch die Angaben im 5. Cap., ©. 385 u. fi. 

W. H. Perkin?) Schlägt die jährliche Erzeugung von Anthracen in Eng: 
land auf etwa 6000 Tonnen von 30 Proc. oder beinahe 2000 Tonnen Rein⸗ 
anthracen an. Dies ift weit mehr ald die Alizarinfabrifation gegenwärtig 
verbraucht, und es fcheint daher hoffnungslos, nod; mehr Anthracen durch 
Deftillation von Pech (S. 423) oder durch Ueberhigung von Petroleumrüd- 
ftänden und dergl. (S. 129) oder durch Deftillation von Harz mit Allalien 
(Patent von R. Irvine, E. P. Nr. 4276, 1882) gewinnen zu wollen. 

Nach glaubwitrdigen Angaben kann man annehmen, daß in Deutichland 
im Jahre 1880 circa 1400 Tonnen Reinanthracen von den Alizarinfabri⸗ 
fanten verbraucht wurden. Hiervon lieferten die deutjchen SCheerdeftillationen 
ungefähr 200 Tonnen; der Reft kam weſentlich aus England. Inzwiſchen 
bat fic) der Verbrauch an Anthracen, namentlich durch Entdedung neuer Farb⸗ 
ftoffe daraus, nicht unmwefentlich gehoben, aber damit Hat aud) die Production, 
befonders in Deutfchland durch Verarbeitung des Kofsofentheers, Stand ge 
halten, doc) wird der Markt nad) wie vor durch die englifche Einfuhr beherrſcht. 

Im Handel erjcheint das Anthracen in zwei Qualitäten; eine hochpro⸗ 
centige A.» Qualität, mit ungefähr 40 bis 45 Proc. Neingehalt und eine 
B.»Dualität, mit etwa 25 bi8 30 Proc. Reingehalt. Nach einer englijchen 
Duelle 3) nennt man A.-Anthracen foldyes, welches hauptſächlich aus Newcaftler 
Kohlen erhalten worden ift und Guher weniger Paraffin und andere, ſchwer 
entfernbare Verunreinigungen enthält, als da8 B.-Anthracen aus der Kohle von 
Lancafhire und Vorkihire und anderen Diftricten, wo viel Canneltohlen mit 
vergaft werden. Die englifche Verkaufseinheit bildet das „Unit“, das ifl 
1/00 Centner = 508g Reinanthracen. 

Die Preisſchwankungen des Anthracens find enorm geweien. Berfin‘) 
bezahlte für das englifche Pfund (453g) 1870/71 11/, Sh., 1872 11, bis 
5 Sh., jogar 51/, Sh.; 1881 war der Preis etwa 3 Sh., 1886 aber nur 
9 d.; im Juli 1887 wieder 1 &h. 3 d. Gegenwärtig (Auguft 1899) wird 
auf dem Londoner Marte das Unit (A.sQualität, 30 proc.) mit 4 d. gehandelt. 


Eigenfhaften und Analyfe des Anthracens. 


Die Eigenfchaften des reinen Anthracens f. ©. 178. 

Das Rohanthracen ift, wenn nicht fublimirt, was gewöhnlich erft in den 
Tarbenfabrifen gefchieht, eine braungrine zerreiblihe Maſſe, welche immer noch 
die meiften auf ©. 460 angeführten Stoffe enthält. 

1) Amer. Chem. Journ. 6, 248 (1884). — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 


1885, p. 433. — *) Chem. Trade Review 1837, p. 300. — 9) Wagner's Jahresber. 
1879, ©. 1068, 
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Zeidler!) hat bei einer ausgebehnten Unterſuchung des Rohanthracens 
folgende Körper gefunden: 


J. Unlöslich in Effigäther. Anthracen, Chryſen und andere nod) nicht unter« 
ſuchte Körper. 
II. Löslich in Effigäther. 
A. Loslich in kaltem 40 procentigem Weingeift: 
1) Unlöslid) in Schwefelkohlenftoff: Carbazol. 
2) Löslich in Schwefelloblenftoff: Phenanthren, Fluoren, ein bei 
92,5° Ichmelgender Kohlenwaſſerſtoff. 
B. Löslich in mäßig warmem Benzol: Synanthren, Kohlenwafferftoffe 
vom Schmelzpuntt 97° und 104°, 
C. Löslich in heigem Benzol: Anthracen, Pfeudophenanthren. 
D. Untöstih in heißem Benzol: Carbazol. 


Metbylanthracen wird nicht von Zeidler erwähnt, obwohl es in mandjen 
Rohanthracenen in Menge vorkommt. 


Die verfchiedenen Kohlenwafferftoffe des Rohanthracens geben meift 
harakteriftifche Pikrinfänreverbindungen; Watfon Smith?) hat aud) ihre 
Reactionen mit gejchmolzenem Antimon- und Wismuthchlorid als Erkennungs⸗ 
teactionen vorgeſchlagen. Das Nähere intereffirt den Theerdeſtillateur weniger 
als den Alizarinfabrikanten. 

Immerhin mag eine von ©. Schulz?) aufgeſtellte Tabelle (a. f. ©.) über 
einige Eigenfchaften der wichtigften Beitandtheile des Rohanthracens hier Platz 
finden. 

Bei dem hohen Werthe des Anthracens und bei dem aufßerordentlid) 
wechjelnden Gehalte des Rohproductes an Reinanthracen tft es felbftverftänd- 
ih von großer Wichtigkeit, brauchbare Methoden für deſſen Beitimmung zu 
haben. Früher begnügte man fich mit Auswajchungsmethoden, welche jedoch 
ihrem Zwecke fo unvollkommen entjprachen, daß fie faft allgemein durch die, 
freilich bedeutend umftändlichere, Luck' ſche Methode (ſ. u.) verdrängt worden 
fd. Immerhin müfjen auch die älteren Methoden hier noch befchrieben 
werden, obgleich fie heute thatjächlich nur noch hiftoriichen Werth haben. 

Die Auswafhungsmethoden verfolgen ſämmtlich den Zweck, durch geeig⸗ 
nete öfungsmittel die fremden Beftandtheile zu entfernen und reines Anthracen 
zurädzulafien. Es liegt auf der Hand, daß dieſes nicht mit irgend welcher 
Genauigkeit gefchehen kann; einerjeits find die Verunreinigungen nie ganz 
löslich in den angewendeten Mitteln, zuweilen fogar noch ſchwerer löslich als 
da8 Anthracen felbft; andererfeits Löfen ſich bei gründficher Behandlung aud) 
merklihe Mengen von Anthracen mit auf. Verſchiedene Löſungsmittel geben 
Ihon aus diefem Grunde ganz abweichende Refultate; aber wenn aud) davon 
nicht die Rede ift, daß man durch diefe Methoden wirklich den Gehalt an Rein⸗ 


1) Ann.d. Chem. 191, 285. — *) Chem. News 40, 26. — ?) Schultz, Chemie 
des Steintohlentheers, Braunſchweig 1886, I. Bd., S. 203. 
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anthracen erfahren könnte, fo ergiebt doch jede Methode fir ſich ziemlich unter 
einander übereinftimmende Refultate, freilich nur unter der VBorausfegung, daß 
abjolnt diejelben Verſuchsbedingungen eingehalten werden, über welche der 
Käufer und Berlänfer fich mit einander verftändigen müflen. Im dem Kauf: 
contracte muß nicht nur die Art des Löfungsmittels (3. B. Schwefeltohlenftoff 
oder Alkohol), die Menge deſſelben nnd bei Alkohol das fpecifiiche Gewicht 
fipulirt fein, fondern die Art uud Weife der Manipulation muß auch genau 
beichrieben werden. Wenn e8 fi) z.B. um ein öliges Product handelt, jo wird 
man einen höheren Werth finden, wenn die Probe vor der Analyfe ausgepreßt 
wird, weil da8 nicht ausgepreßte Del die Auflöfungsfähigkeit des anzumendenden 
Mittels fir Anthracen erhöht. 

Bon Wichtigkeit für eine zuverläffige Beſtimmung des Reingehalts eines 
Rohanthracens iſt vor Allem die Art und Weiſe, wie das Durchſchnittsmuſter, 
z. B. von einer Sendung, gezogen wird. Dies geſchieht heute wohl ganz 
allgemein nach folgendem Verfahren. Die das Anthracen enthaltenden Fäſſer, 
und nur in ſolchen kommt daſſelbe zum Verſandt, werden der Reihe nach neben 
einander gelegt und jedes Faß an beiden Böden mit einem etwa 11/, zölligen 
Bohrer angebohrt. Zur Entnahme der Brobe aus den fo vorbereiteten Fäſſern 
dient ein, der Länge nad) aufgeicjligtes Stahlrohr mit Handgriff und ge⸗ 
ihärfter Kante von etwa 50 bis 60cm Länge, welches auf beiten Seiten des 
Faſſes durch die gebohrten Oeffnungen bis etwa zur Mitte deſſelben eingedreht 
wird. Man erhält auf diefe Weife je einen Kern, der durch den ganzen 
Inhalt des Faſſes hindurchreicht. Die einzelnen Stichproben werden zuſammen⸗ 
gerieben und mehrmals durch ein Sieb geichlagen (bei öligen Proben burd) 
gelinden Drud mit einem Piftil Hindurchgetrieben) und aus der fo vorberei- 
teten Maſſe die Gegenmufter gezogen. Vielfach wird auf gleiche Weife bie 
Probe and) noch quer durch die einzelnen Täfler gezogen. 

Volgendes find die einzelnen in der Prarid angewenbeten Analyien- 
methoden: 

1. Altoholprobe (englifhe). Bon dem im Mörfer gut zerriebenen 
Mufter werden 50 g abgewogen und mit 150 g Alkohol von der im Contract 
ftipulirten Stärke (gemöhnlih 0,825 fpecif. Gew.) gut umgerlihrt; das 
Becherglas wirb mit einem Uhrglaſe bededt, allmälig bis zum Sieden erhigt 
und dann durch Einftellen in Wafler von 15,59 abgekühlt. Nach einer Stunde 
wird die Flüſſigkeit durch ein Filter decantirt und das Ungelöfte allmälig mit 
Alkohol von derfelben Stärke wie vorher und bei einer Temperatur von 15,59 
ausgewaſchen, bis Filtrat und Wafchflüffigkeit zufammen 400 ccm betragen. 
Wenn am Boden des Becherglafes ſich deutlich wahrnehmbarer Sand befindet, 
jo Hält man diefen zurück; das Uebrige wird in ein Wiegeglas gebradjt, bei 
100° im Waſſerbade getrodnet und gewogen. Sein Gewicht, mit 5 multi⸗ 
plicirt, wird als Procentigfeit des Anthracens angenommen. 

Nah Auerbad (a. a. DO. ©. 11) erhigt man 20g Anthracen mit 
100 ccm Altohol von 98% und wäſcht, bi8 das Volumen 300 ccm beträgt. 

Um das fogenannte Reinanthracen diefer Probe auf fremde unlösliche 
Körper zu prüfen, werden zuweilen 5g mit fo viel Alkohol gekocht, bis alles 
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Anthracen gelöft iſt, und die Flüſſigkeit ſiedend Heiß abfiltrirt. Der Ruückſtand 
wird mit ſiedendem Alkohol ausgewaſchen und der in dieſer Flüffigkeit unlde⸗ 
liche Theil, welcher, wenn er mehr als 1 Proc. beträgt, al8 verfälichender Jufag 
zu betrachten ift, von dem vorher erhaltenen Procentſatz abgezogen. 

Jedenfalls wird der Schmelzpunkt des fogenannten Reinanthracens unter 
ſucht. Hierzu wird daffelbe in England in ein fein ansgezogene® Glasröhrchen 
gebracht, in welchem es eine Länge von ungefähr 25 mm einnimmt; diejes wird 
durch ein Stückchen Gummiſchlauch an ein gute Thermometer befeftigt und 
mit diefem in ein Paraffinbad eingefenft, welches langſam erhigt wird. Der 
Punkt, bei welchem der erfte Tropfen herabrinnt, wird als Schmelzpunkt ge 
nommen, Nac, vollftändiger Verfliffigung wird die Rampe entfernt und die 
Temperatur beobadjtet, bei welcher wieder Erftarrung eintritt; das Mittd 
zwiſchen diefem und dem vorhin gefundenen Punkte wird als mittlerer 
Schmelzpunkt bezeichnet und follte nicht unter 190° fein. 

Zuweilen wird folgendes Verfahren eingefchlagen. Dan nimmt 1900C 
(oder eine andere Temperatur) als Normalſchmelzpunkt an und beftimmt num, 
wie viel Subftanz von diefem Schmelzpunfte mit einer unbeftimmten Menge 
Alkohol, ftetS von dem gleichen fpecififchen Gewichte (meift 0,825) erhalten 
wird. Man behandelt eine Probe, wie oben angegeben, und beflimmt ben 
Schmelzpunkt. Wenn diefer 190° ift, fo ift alles in Ordnung; wenn darüber, 
jo maht man eine neue Probe mit weniger Alkohol, wenn darunter mit mehr 
Alkohol. Wenn z. B. Probe Nr. 1 mit 150 ccm Allohol gekocht und auf 
400 ccm gewafchen worden ift und dann 40 Proc. vom Schmelzpunft 195° 
gegeben hat, jo kocht man Probe Nr. 2 mit nur 100 ccm Alkohol und wäſcht 
auf 300 ccm; dies giebt mehr, z.B. 49 Proc. vom niedrigeren Schmelzpuntte, 
etwa 188°. Mean findet dann die bei 190° ſchmelzende Menge durch die 
Proportion: 
195 — 188: 49 — 40 = 195 — 190 : x, 
wo © den zu der niedrigen Procentigfeit zu abdirenden Betrag bedeutet. Beim 


Ausrechnen ergiebt ſich: 
9x5 
= 64, 

aljo enthält das Muſter 40 + 6,4 — 46,4 bei 190° fchmelzende Subftan;. 

Die Altoholmethode ift fchon principiell ungenau, denn der Alkohol löſt 
ftetS etwas Anthracen, während er das Chryfen nicht entfernt. “Diefe beiden 
entgegengefegten Fehler können ſich zufällig einmal compenfiren, meift jedoch 
gewiß nicht, und deshalb kann diefe Methode keinesfalls als irgend genan be 
zeichnet werden. 


2. Schwefeltohlenftoffmethode. In England werden 10g bes gut 
gemischten Muſters in einer Flajche mit Glasftopfen mit 30 com Schwefel⸗ 
fohlenftoff gejchlitteli und eine Stunde bei 15,50 ftehen gelafien. Man bringt 
das Ungelöfte auf ein Filter, wäfcht die Flaſche mit 30 ccm Schwefeltohlenftoff 
nad), läßt aber etwelchen Sand zurüd. Nach dem Durdjlanfen der Flüffigfet 
wird das Filter fanft, aber fchnell, mit den Fingern und dann zwifchen Löſch⸗ 
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papier in einer ſtarken Preſſe ausgepreßt. Das Unlöslihe wird auf ein Uhr⸗ 
glas gebracht, eine Stunde bei 100° getrodnet und gewogen; fein Gewicht mit 
10 multiplieirt giebt die Grädigkeit an. Der „mittlere“ Schmelzpunkt der 
Subftanz jollte 212 bi8 214° nicht überfteigen. 

Dehaynin erhigt 20 g Anthracen mit 40 com Schwefellohlenftoff 
20 Minuten unter fortwährendem Schütteln, läßt auf 15° abkühlen, filtrirt 
durch ein gewogenes Filter und wäjcht mit fo viel Schmwefelfohlenftoff aus, daß 
da8 Ganze 100 com beträgt. Der Rückſtand wird getrodnet, gewogen und 
ale reines Anthracen angenommen. 

Perkin reibt 50g Anthracen mit 10 Maßunzen (— 280 ccm) Betroleum- 
äther vom fpecif. Gew. 0,740 an, colirt durch Zeinwand und wäſcht das Gefäß 
und den Rüdftand mit weiteren 20 Unzen (— 560ccm) aus. Das Filter 
wird erft mit der Hand, dann in einem Schraubftod ausgepreßt. Der Rück⸗ 
fand wird gepulvert, in eine etwa 6 bis 7 Unzen (168 bis 196 ccm) fallende 
Flaſche gebradjt und 2 bis 3 Minuten mit 5 Unzen (= 140 ccm) Schwefel» 
kohlenſtoff ſtark gejchüttelt. Hierauf bringt man ihn auf ein gewogenes Filter 
preßt zwifchen Filtrirpapier, trodnet und wägt das Reinanthracen. Diefes 
fol einen „mittleren“ Schmelzpunft von nicht unter 200° und nicht über 
212° zeigen. | 

Die Methode mit Schwefelfohlenftoff oder mit diefem und Betroleum- 
äther hat fich lange im Gebrauch erhalten, obwohl fie vielleicht nocd; weniger 
brauchbar als die mit Alkohol iſt. Chryſen löſt fih nur höchſt wenig in 
Schmwefellohlenftoff und man kann daher bei diefem Verfahren ein Product 
erhalten, welches den richtigen Schmelzpunkt zeigt und doc, Fein Anthracen ift. 
Außerdem löſt der Schwefeltohlenftoff 2 Proc. Anthracen, und es werden in 
Folge feiner fchnellen Verdampfung je nad) der Art des Arbeitend von ver- 
jdiedenen Chemifern ganz variirende Reſultate erhalten, nämlich Abweichungen 
von 4 bis 6 Proc; ſolche von 2 bi8 3 Proc. find bei diefer, wie aud) der 
Altoholmethode, ganz gewöhnlich. 

Ein Vergleich zwifchen den Refultaten der Alkohol» und der Schwefel- 
kohlenſtoffmethode zeigt, daß diefe beiden Feineswegs in einem conftanten Ver⸗ 
hältnifje zu einander ftehen. Bei geringer Waare giebt die Alkoholprobe viermal 
fo viel als die Schwefelkohlenſtoffmethode; dann nähern fich die Refultate ein- 
ander immer mehr, und bei den höchſten Graden kehrt fich das Verhäftnig um. 
Auch die Schmelzpunkte zeigen höchſt beträchtliche Verfchiedenheiten. ‘Dies geht 
aus einer Tabelle von Bersmann über 30 Duplicat- Analyjen nad) beiden 
Methoden hervor, welche wir nicht erſt wiedergeben wollen. 

3. Anthradinonanalyfe. Bei der technijchen Behandlung des An⸗ 
thracens in den Alizarinfabriken wird dafjelbe zuerft in Anthrachinon verwandelt. 
Tiefe erfcheint in reinem Zuftande als eine Maſſe von blafgelben Nädelchen, 
nad) der Sublimation als lange, dünne, goldgelbe Nadeln, vom Schmelzpuntte 
277%. Es fiedet erheblid, über dem Siedepunfte des Duedfilbers, jublimirt 
aber weit früher. Es ift unlöslic) in verdünnten Säuren und Alfalien und 
wird ſelbſt durch Heiße concentrirte Salzfäure oder Kalilauge nicht angegriffen. 
In eoncentrirter heißer Schwefelfäure löſt es ſich auf und wird durd) Ver⸗ 
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dunnung wieder ausgejchieden. Es ift jehr wenig löslich in Alkohol und Aether, 
aber befier in heißem Benzol. 

Die Oxydation des Rohanthracens zu Anthrachinon und Beſtimmung dei 
legteren ift {chon von E. Kopp als die einzig zuverläffige Methode zur Analyie 
des hier in Rede ftehenden Productes vorgefchlagen worden. Aber ehe dieſe 
Methode aus dem Stadium eines Vorjchlages fi zu einer wirklich brauchbaren 
umd zuverläffigen erheben konnte, mußten viele Bunkte eingehend unterſucht und 
andere fpäter modificirt werden. Dies ift weſentlich von E. Luck gefchehen, 
und wird deshalb diefe Methode mit feinem Namen bezeichnet. Sie iſt m 
Folgendem nad) Auerbad) (a. a. O., ©. 15 ff.) dargeftellt. 

Luck mußte zuerft beftimmen, ob eine gewogene Menge reinen Anthracen? 
bei der Orydation mit Eiseffig und Chromfänre die theoretifc, verlangte Menge 
Anthrachinon liefert; ob diefes bei längerer Berührung mit Chromfänre nicht 
in ein höheres Orydationsproduct übergeht, und wie die regelmäßigen, zufälligen 
oder abfichtlic) zugejeten Begleiter des Anthracens ſich bei der Oxydation mit 
Chromfäure verhalten. Folgendes waren Luck's Refultate: 

1. Reines Anthracen liefert, wenn es in Eiseffig gelöft und bei der Siede 
temperatur mit 3 bis 4 Thln. Chromſäure behandelt wird, 99,4 Proc. von 
der theoretisch berechneten Menge Anthradjinon. 

II. Reines Anthrachinon, in effigfaurer Löſung mit 3 bi8 4 Thln. Chrom 
fäure zwei Stunden lang gekocht, gab nach der Verdiinnung mit Waſſer bie 
urfprüngliche Menge des angemwendeten Anthrachinons (angewendet 0,4478, 
erhalten 0,446 g). Neuere Berjuche widerlegen dies jedoch; durch ſucceſſide 
Behandlung von Anthradhinon mit immer neuen Mengen von Eisefjig und 
Chromfäure fam man von 1g 93,2 procentigem Anthrachinon auf 0,5768. 
Daher kann das Anthrachinon nicht jo wiberftandsfähig gegen die orgdirende 
Wirkung der Chromfäure fein, als Luck e8 angiebt. 

III. Die Begleiter der Verunreinigungen des Anthracens werden bei hin 
reichend langer Orydation mit Chromfäure ſämmtlich in in Säuren oder Alla⸗ 
lien Tösfiche Körper verwandelt und können fo vom Anthrachinon getrennt 
werden. Dies gilt für Phenanthren, Chryfen, Baraffin, Brandharze :c. 

Luck's Methode in ihrer urfprünglichen Form ift folgende: 1g bes zu 
unterfuchenden Anthracens wird in einer Heinen Kochflaſche in 45 ccm fir 
denden Eiseffigs gelöft. Wenn nöthig, wird die Löſung fiedend heiß durch ein 
Hleines Filter filtrirt; dann wird eine Löſung von 10 g Chromfäure in 5 ccm 
Wafler und 5 cem Eiseſſig in fleinen Mengen zugefügt, jedoch fo, daß die 
Vlüffigfeit fortwährend ſchwach kocht. Man läßt die Chromfäurelöfung fo lange 
zufließen, bis eine beftimmte und bleibende grüngelbe Farbe auftritt, oder bi 
nad) längerem Kochen ein Tropfen ber Löfung, auf eine blanke Silbermürt 
gebracht, nad) einigen Minuten einen röthlichen led von Silbercjromat erzeugt. 
Die Flüffigkeit wird nun abfühlen gelaffen, allmälig mit 150 com Wafler ver 
bünnt, nad) einigen Stunden filtrirt, das auf dem Filter verbleibende Anthra⸗ 
chinon erft mit Waffer, dann mit heißer, fehr verdünnter Kalilange nnd fhlih 
lich abermals mit Waffer gewafchen und bei 100° getrodnet. Nach dem Wiegen 
wird das Anthrachinon ſchnell vom Filter entfernt, letzteres wieber gewogen 
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und fein Gewicht von dem urfprünglichen Bruttogewichte abgezogen. Yu dem 
jo erhaltenen Nettogewichte wird 0,01 g hinzuabdirt, weil, wenn nad) obigen 
Angaben 50 ccm Eiseffig und 150 com Wafjer angewendet werden, 10 mg im 
Filtrate gelöft bleiben. — Die Chromfäure des Handels enthält oft Blei; in 
diefem Falle muß man das Anthrachinon nad) dem Waſchen mit Waffer und 
Alkali mit einer heißen Löſung von effigfaurem Ammoniak behandeln. 

Bald ftellte es fic heraus, daß man auf diefem Wege noch feine ganz 
richtigen Refultate erhält. Ein Theil der Verunreinigungen wird doch nicht 
völlig orydirt und wird alſo als Anthradinon wit beſtimmt. ud fchrieb 
deshalb fpäter vor, das erhaltene Anthrachinon noch mit übermanganfaurem 
Kali in alkalifcher Löfung zu behandeln. Man fpült das mit Alkali gerafchene 
Anthrachinon in ein kleines Becherglas oder eine Schale, macht ſchwach alkalifch, 
erhigt zum ſchwachen Kochen und fegt eine Löjung von übermanganfaurem Kali 
nah umd nad zu, bis diefelbe nicht mehr reducirt wird und anftatt der 
grünen Farbe eine ſchwach rothe auftritt. - Dan fügt nun ein wenig Oxal⸗ 
jäure und Schwefelfäure zu, um den Ueberfchuß an übermanganſaurem Kali zu 
teduciren und das gebildete Manganfuperoryd zu löſen und filtrirt durch daflelbe 
Filter, wäſcht völlig neutral, dann mit verdlinnter Sodaldöfung und hierauf 
wieder mit Waller, trodnet bei 100° und wägt wie oben. Zud giebt an, 
daß gewöhnlich 10 g Chromfäure genilgend find, in manchen Fällen jebod) 
15g zur vollftändigen Oxydation gebraucht werden. Nach Auerbach führt 
dieſe Unbeftimmtheit oft zu fatalen Refultaten. So wurde z. B. ein Roh⸗ 
anthracen in vier Analyjen mit 10g Chromfäure orydirt und jedesmal — 
26 Proc. beftimmt, während ſechs Analyjen mit Anwendung von je 15g 
Chromfänre nur 23 Proc. ergaben, obwohl in beiden Fällen ein Ueberſchuß 
an Chromfäure vorhanden war. Vermuthlich orydirt ein geringer Ueberſchuß 
von Chromfänre in Gegenwart von efligfauren Chromoryd das Anthracen 
nit weiter; man muß dazu einen größeren Ueberihuß an Chromfäure ans 
wenden. Es würde fid) daher empfehlen, bei allen Anthracen-Gontracten 15g 
Chromfäure für 1g Rohanthracen vorzufchreiben, was in allen Fällen zu 
genügen fcheint. Die Dauer der Orydation ift von feinem Einfluß; drei bis 
vier Stunden find genügend, und ſechs bis acht Stunden verändern nicht das 
Reſultat. 

Ein Einwand gegen Luck's Methode iſt (nach Auerbach) das heiße 
Filtriren, welches nöthigenfalls vorgenommen werden ſoll. Organiſche Körper 
werden ohnehin während der Orydation zerſtört; unorganiſche, die ja meiſt 
nicht flüchtig ſind, z. B. Sand, werden am beſten durch Einäſchern einer Probe 
von Rohanthracen beſtimmt. Sollen aber die in Eiseſſig unlöslichen Körper 
beftimmt werben, fo ift es jedenfall viel richtiger, eine gervogene Menge von 
Rohanthracen vollftändig mit Eiseffig zu ertrahiren, als das für die Analyje 
beſtimmte Gemiſch heiß zu filtriren, wobei ein Theil des Anthracens durd) Ber: 
damıpfen des Eiseffigs und Auskryitallifiren im Yilter verloren geht. 

IJ. T. Brown!) will die Analyfe durch Entnahme einer größeren Durd)- 
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ſchnittsprobe und andere Vorfichtsmaßregeln genauer machen. Man wägt 50g 
Rohanthracen ab und mißt zugleich 250 ccm Petroleumäther ab. Mit einem 
Theile des legteren reibt man das Anthracen zu einem binnen Brei an, bringt 
diefen auf ein tarirtes Filter, aber mit Zurücklaſſung von Sand zc. im Mörfer 
und wäfcht mit dem übrigen Petroleumäther nah. Das Yılter läßt man ab- 
tropfen, faltet e8 zufammen, preßt es zwifchen Fließpapier, trodnet e8 bei 60 
bis 80° und wägt. Der Filterinhalt wird zermahlen und ein Gramm davon 
für die Anthrachinonbeſtimmung abgemogen. — Diefer Vorſchlag ift me 
braudjbar, weil die Temperatur, das ſpecifiſche Gewicht des Betrolenmäthers x. 
das Reſultat wefentlich beeinfluffen, und der Petroleumäther gerade die dem 
Anthracen nahe ftehenden Kohlenwaſſerſtoffe nicht entfernt. 

Ein weiterer Fehler der Luck' ſchen Probe ift es, daß and) nach Behand- 
fung mit Chamäleon das Anthrachinon noch nicht rein iſt. Es müßte ſich ſonſt 
unverändert in Schmwefelfäure löjen und erft über 200° in Sulfofäure über: 
gehen. Das Luck'ſche Chinon wird aber durch Behandlung mit concentrirter 
Schwefelfäure braun oder blau, was die Gegenwart fremder Kohlenwaſſer⸗ 
ftoffe anzeigt; jelbft wenn die Schwefelfäure ungefärbt bleibt, erhält man doch 
eine gefärbte Löfung, wenn man hierauf das Chinon mit verblinnter Natron 
(auge auskocht. Daher variiren auch die Refultate der Reinigung mit Che 
mäleon von denjenigen der (jeßt zu befchreibenden) Reinigung mit Schwefel: 
fäure um 1 bis 8 Proc. 

Meifter, Kucius und Brüning!) haben aus diefem Grunde ber 
Analyje die folgende Form gegeben, welche jett faft allgemein gebräuchlich, if 
und oft als „Höchfter Probe“ bezeichnet wird. 1g Rohanthracen wird mit 
45 g Eiseſſig in einer Halbliterflafche zum Kochen erhist. Während dei 
Kochens ſetzt man allmälig eine Töfung von 15 g Chromſäure in 10 ccm Cik 
effig und 10 g Wafler zu. Der Zuſatz follte zwei Stunden dauern und dann 
noch zwei Stunden länger gefocht werden. Man läßt den Kolben mit Inhalt 
12 Stunden stehen, fegt 400 ccm Waſſer zu und läßt wieder drei Stunden 
ftehen. Das gebildete Chinon wird auf ein Filter gebracht und gewafckn: erft 
mit kaltem Waſſer, dann mit kochendem, etwas alkaliſchem Waſſer, dann mit 
fochendem reinem Wafler. Der Inhalt des Filters wird in eine Heine Por- 
zellanfchale gefpült und bei 1009 getrodnet. Hierauf fegt man 10 g rauchendes 
PVitriolöl von 68° B. zu und erhigt 10 Mimiten auf 100° im Waflerbade, 
oder beſſer auf 1129 im Luftbade. Die fo erhaltene Löſung des Chinone 
wird in eine flache Schale gegofjen und zur Abforption von Wafler 13 Stunden 
an einem feuchten Drte ftehen gelaffen. Dann fest man 200 com Waſſer zu— 
(äßt erfalten, fanmelt das ausgefchievene Chinon auf einem Filter und wätdt 
es wie oben mit Wafjer bi8 völlig neutral, dann mit heißer verbiinnter Natron 
lange und fchließlich wieder mit heißem Waſſer. Hierauf fpült man es mit 
Waſſer in eine Heine Schale, trodnet es bei 1009 und wägt. Alsdann erhigt 
man die Schale, bis das Anthrahinon vollfommen verflüchtigt ift, und wögt 
die Schale mit den darin enthaltenen Verunreinigungen zurüd. ‘Die Tifferen, 
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zwilchen beiden Wägungen giebt das reine Chinon. Kine Correctur für das 
in der Efligfäure gelöfte Chinon ift unter den hier vorgefchriebenen Verhält⸗ 
nifien nicht nöthig oder zuläſſig. Aus diefen berechnet fi) dann das An⸗ 
thracen wie gewöhnlid, indem 100 Chinon — 85,58 Anthracen ift.. Fol⸗ 
gende Tabelle wirh die Rechnung erjparen. 








Ehinon Anthracen Chinon Anthracen Chinon Anthracen 
| 
1 0,86 35 | 29,95 68 58,21 
2 1,71 86 30,81 69 59,06 
3 2,56 37 31,66 70 59,91 
4 3,42 38 32,53 71 60,77 
5 4,28 39 33,38 72 61,62 
6 514 40 34,23 73 62,47 
7 15,99 4 35,09 74 63,38 
8 6,86 2 836,94 75 64,19 
9 771 43 36,79 76 65,05 
10 8,56 4 | 87,65 77 65,90 
1 1.942 45 38,51 78 66,77 
22 10,27 46 | 89,37 79 67,62 
13 11,16 47 40,22 80 68,46 
14 11,98 s |! 4,0 81 69,32 
>» | 198 49 41,94 82 70,17 
16 13,70 50 42,79 83 71,02 
7 '71455 61 | 43,65 84 71,88 
8 ı 1542 52 44,50 85 72,74 
9 1697 63 45,35 86 | 73,60 
% | 2 54 5, 4621 87 74,45 
2 | 17,98 55 | 47,07 88 75,32 
22 18,83 56 47,93 89 76,17 
23 19,68 57 48,78 90 77,02 
—M 20,54 58 49,65 91 77,88 
25 | 21,40 59 50,50 92 78,73 
26 22,26 60: 51,35 98 79,58 
2, 31 61 | 52,21 94 80,44 
28 23,98 62 53,06 95 81,30 
29 | 24,83 63 53,91 96 82,16 
30 25,67 64 54,77 97 83,01 
31 26,53 65 55,63 98 83,87 
2 1 27,88 66 56,49 99 84,73 
33 | 28,23 67 57,34 100 | 85,58 
a 29,09 Ä Ä 


Nach den Unterfuhungen von 5. H. Davis und Yucas!) ftimmt das 
Kefultat der Luck' ſchen Methode durchaus nicht mit dem der Schwefelfohlen- 
ſioffprobe; (egtere giebt meift erheblich zu viel, doch erhielt Tavis z. B. aus 
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demſelben Mufter mit Alkohol von 0,825 34,645 Proc. (Schmelzpunkt 187,5%), 
mit Schwefeltohlenftoff 23,250 Proc. (Schmelzpunft 198,2°), mit der Lud'⸗ 
ſchen Methode 28,358 Proc. Lucas fand mit ber Schwefelkohlenſtoffmethode 
in drei Fällen 0,4 bis 2,7 Proc. zu wenig, in 17 Fällen 2,5 bis 23,78 Proc. 
zu viel. Uebrigens konnte er Luck's Angaben dahin beflätigen, daß alle neben 
dem Anthracen vorfommenden Subftanzen durd) die Behandlung mit Chrom 
jänre in Eubftanzen umgewandelt werden, welche in verdiinntem Alkali lbe— 
lich find. 

G. Schulg!) macht daranf aufmerkſam, daß die Tu d’fche Methote in⸗ 
fofern ein zu ungünftiges Nefultat ergebe, als bei !ihr das Methylanthracen 
durch) die Chromfäure in lösliche Anthrachinoncarbonfäure orydirt und fo ent: 
fernt wird, während doch in der Fabrik aus dem Methylanthracen ein Chinon 
und aus diefem Methylalizarin entiteht, das ein eben fo guter Farbſtoff wie 
das Alizarin fe. Dem ift aber nicht fo; die aus Methylanthracen entjtehenden 
Producte ertheilen dem Alizarin eine fehr unangenehme Nuance, und die Altzarın 
fabritanten fchenen daher das Metbylanthracen faft ebenjo jehr mie das 
Paraffin 2), Es kommt jedocd nur in dem aus der Waſch-Naphta gewonnenen 
Anthracen in größerer Menge vor (S. 445). 

Holland) wendet gegen die von Meifter, Lucius und Brüning 
gegebene Vorſchrift (Höchiter Methode) ein, daß 1. die 55 ccm Eieeſſig, troß 
der Verdünnung mit 400 ccm Waſſer, immer etwas Chinon in Föfung halten, 
nämlich im Durchſchnitt 0,0023 g; 2. daß kochendes Waſſer ein wenig Chinon 
föfe, nämlich bei Anwendung von 500 cem 0,0019 g; 3. daß bei dem zwei 
maligen Abfpillen vom Filter ein Heiner Verluft unvermeidlich ift, den er auf 
0,0020 g jhägt. Dies macht bei forgfältigfter Ausführung 0,0065 Chinon 
— 0,0055 Anthracen, und diefe Menge follte man ſtets zu der gefundenen 
zuadbiren. (Nach der und von competentefter Seite gegebenen Auskunft find 
die Holland’fchen Eorrectionen unzuläffig, weil das nad) der Höchfter Methode 
erhaltene Anthrachinon felbft nicht ganz rein ift, vielmehr etwas Methylanthta⸗ 
hinon, Anthrahinoncarbonfäure und Paraffin enthält, welcher Fehler leicht 
1 Proc. und dariiber nach der entgegengefegten Richtung wie die Holland'ſche 
Gorrection betragen kann.) 

Nach einer Mittheilung von H. Schwarz in Wagner’s Yahresberidt 
für 1877, ©.921, jet die befte Probe des Rohanthracens die, daß man es mit 
einer faltgefättigten Löfung von Anthracen in Eisejlig auswaſche. Diele 
Probe fcheint nirgends im Gebrauch zu fein. 

Das nad) der Höchfter Methode erhaltene Anthrachinon fol Eryftallifirt 
und ſchwach gelb fein. Orange oder rothe Farbe deutet auf die Anweſenhei 
von Phenanthren- und Chryſenchinon zc. Letzteres wird auch durch die indig: 
blaue Färbung erkannt, welche die Schwefelfäure annimmt. Bei umteinem 
Anthrachinon nimmt fowohl die Schwefelfäure als bie Natronlauge beim 
Waſchen eine dunfle Farbe an. Die erwähnten Chinone hindern nicht die 


1) Ber. d. deutid. chem. Se. 1877, ©. 1051. — *) Bergl. Römer u. Linl, 
ibid. 1888, ©. 695. — °) Gebrudtes Eircular, datirt Mancheſter, Februar 1879. 
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Kryſtalliſation des Anthrachinons; wohl aber geichieht dies bei Anmejenheit der 
Berbindung Cs Hs N O,, des Chinons des Imidophenylnaphtyls (ſ. u.), welches 
eine der Ürfachen der amorphen Theilchen bildet. Diefe Verunreinigung kann 
durch etwas längered Erhitzen mit Schwefelfäure vermieden werden, und man 
follte dies ſtets ausführen, wen das rohe Anthrachinon ein verdächtiges Aus⸗ 
fehen hat (Allen). 

Es ift bemerfenswerth, daß die Anthrachinonmethode felbit in ihrer voll- 
tommenften Form noch nicht durchaus zuverläffige Refultate giebt. Zuweilen 
giebt prachwoll kryſtalliſirtes und fchönft ausſehendes Chinon ganz jchlechtes 
Alizarin. Die Urfache hiervon ift noch unbelannt; vermuthlich enthält folches 
Chinon nicht nur reines Anthrachinon, fondern aud) die Ablömmlinge anderer 
Kohlenwaſſerſtoffe als des Anthracens, weldye dem Anthrachinon an Ausſehen 
und chemiſchen Eigenfchaften jo nahe ftehen, daß man biöher feine Mittel kennt, 
jie vom Anthrachinon felbft zu trennen. Manche behanpten, daß dieſe jchlechten 
Chinone leichter löslich in Eisefjig ſeien; aber dies ift nicht erwiefen, und die 
Trage muß als eine nod) ungelöfte hingeftellt werben. 

H. Baſſet) madjte zu der Anthrachinonanalyſe von Luck den Vorſchlag, 
das Authrachinon einige Zeit mit Chromfänrelöfung und Salpeterfüure zu 
fochen, reines Anthrachinon foll hierdurch feinen weiteren Gewichtöverluft er⸗ 
leiden, wohl aber das aus techniſchen Anthracenen erhaltene, 1 bis 2 Proc. 
und mehr. In einer fpäteren Publication ?2) macht derfelbe darauf aufmerkjam, 
daß unter gewifien Umftänden die Eſſigſäure im Stande ift, Chromfäure zu 
reduciren, und daß dies nicht ohne Einfluß bei der Anthracenprüfung bleibe. 
Er miterfuchte zwei Proben Eiseffig auf ihe Verhalten gegen Chromfäure. 
Die reinere vom Schmelzpunkt 16,7% rebucirte fchon in der Kälte nad) 
24 Tagen von 15g Chromfänre 0,168, nad, vierftändigem Kochen, wobei 
die Bedingungen der Antbhracenprüfung eingehalten wurben, 4,44 g; die ge» 
ringere vonı Schmelzpuntte 13,39 vebucirte unter den gleichen Bedingungen 
0,87 bezw. 6,45 g Chromfänre. Darans ergeben ſich für die Anthracenpräfung 
folgende Winte: Bei Verwendung geringerer Dualitäten von Eiseffig fallen 
die Kefultate zu hoc aus; beim Aufbewahren der Chromfäurelöfung nimmt 
ihre Stärke ab, was von dem gleichen Einfluffe auf das Analyfenrefultat ift. 
Die geringere Sorte Eiseffig enthielt feine Mengen von Aldehyd, Aceton ıc. 

Nah A. G. Perkin?) ift über die Natur der bei der Chinonanalyfe aufs 
tretenden, und durch Einwirkung von rauchender Schwefeljäure auf das ges 
bildete Chinon zerftörten Berunreinigungen nichts bekannt. Er vermuthet, daß 
es Chromverbindungen von durch die Orydation entftandenen Carbonfäuren 
oder Phenolen find, die erſt durch Erhiten mit Schwefeljäure zerlegt werben 
fönnen. Weber die häufig im Handel vorkommende, ſchlechtere (B-)Oualität 
des Rohanthracens, weldye nur nad, befonderen Verfahren ein gutes Alizarin 
ju liefern im Stande find, äußert er fid) dahin, daß man fie an der Anweſen⸗ 


I) Chem. News 73, 178; Jahrb. d. Chem. 1896, &. 390. — *) Chem. 
News 79, 157; Zeitichr. f. angew. Chem. 1899, ©. 429. — ?) Journ. Soc. Dyers 
and Colourists 1897, April; Mon. scientif. [4] 11, II, 498; Chem, Gentralbl. 
1897, ©. 447. 
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heit filziger Maſſen (im Anthradjinon?) erkennen kann, über deren Natur bis 
jett nichts Näheres befannt if. Sehr häufig enthält diefe Marke 6⸗Methyl⸗ 
anthracen. Die befte Werthbeftimmung für derartige Qualitäten ift nad 
Perfin in zweifelhaften Fällen ftets die Verarbeitung auf Alizarin jelbft. 

Imidophenylnaphtyl, weldes die Reinigung des Anthrachinons er: 
ſchwert, kann nad) Nidels!) durch fein charakteriftifches Abſorptionsſpectrum 
erfannt werden. Man löft das Rohanthracen in heißem Benzol, filtrirt und 
beobachtet da8 Spectrum der Löſung. Obiger Körper wird angezeigt dur 
zwei ſchwarze, deutlich begrenzte Bänder ziwifchen ben Linien F' und G umb ein 
anderes, noch ftärfer als G brechbares. 

Die Gegenwart des fo ſchädlichen Paraffins (vgl. ©. 447) kann nach 
Allen (Commercial Organic analysis, II, 529) in folgender Weiſe entdedt 
werden: Dean erhigt 10 g des Anthracens mit 108ccm (= 200g) flarfer 
Schwefeljäure auf dem Wafferbade bis zur Auflöfung, alfo etwa 10 Minuten, 
wobei erheblichere Mengen von Paraffin fid) als Deltröpfchen am der Chers 
fläche zeigen werden. Die Löſung gießt man vorfichtig in ein hohes Becher⸗ 
glas, welches 500 ccm Waſſer enthält, rührt gut um und läßt abkühlen. Das 
Paraffin wird an die Oberfläche fteigen; e8 wird nach dem Erkalten abge- 
nommen, mit etwas faltem Waſſer gewafchen, zwifchen Xöfchpapier getrodnet 
und gewogen. Im fchottifchen Anthracen findet man meift zwiſchen 2 umd 
5 Proc. Baraffin. 

Für die Beftimmung bes Paraffins im Rohanthracen haben andı 
F. Heusler und E. Herde?) eine Methode angegeben, welche in Folgendem 
befteht: Mindeſtens 2 g des zu unterfuchhenden Rohanthracens werden in ein 
Kölbchen von etwa 150 ccm Inhalt eingewogen und anfangs tropfenweije ud 
unter Kühlung mit Eiswaffer mit rauchender Salpeterfäure (25 ccm auf je 
28 Anthracen) übergofien. Nachdem alle Salpeterfänre zugefegt ift, wird bie 
zur vollendeten Löfung des Anthracend digerirt, dann kurze Zeit auf dem 
MWaflerbade erwärmt, bis das Paraffin geihmolzen if. Nach dem Erkalten 
wird das Paraffin auf einem Heinen Asbeftfilter abgefaugt und mit rauchender 
Salpeterfäure fo lange nachgewaſchen, bis ein Tropfen des Filtrats fich bei 
Waflerzufag nicht mehr trüb. Darauf wäſcht man fo lange mit Waffer ans, 
bi8 das Filtrat nicht mehr ſauer reagirt. Sodann bringt man nnter dei 
Hılterröhrchen einen Reagircylinder und ſpült zunächſt mit Alkohol, dam 
mit warmem Aether das Paraffin in diefen Cylinder. Die altoholifche Löfung 
wird in eine Heine Porzellanfchale gegeben und auf dem Waſſerbade verdumite, 
dann die ätherifche Löäſung zugefügt und an einem warmen Orte verdampfen 
laſſen. Das hinterbliebene PBaraffin wird fchließlich bei 105 bis 110° eine 
halbe Stunde getrodnet und gewogen. 

Abgefehen von der oben angeführten Anthracenprobe von Meifter, 
Lucius und Brüning, welde für Verfaufszwede faft überall die allen übliche 
ift, wenden nad) Niels (mitgetheilt von Allen a. a. DO.) mande Alizarin⸗ 


!) Chem. News 40, 270; 41, 52, 95 u. 117. — *) Zeitſchr. f. angew. Chem. 
1895, ©. 253. 





Andere Antbracenproben. 471 


fabrilen folgende modificirte Methode an, welche den Fabrikoperationen 
mehr angepaßt if. Man arbeitet in fehr verbiinnten Löfungen, wodurch das 
Anthracen in Chinon übergeht, aber die fremden Kohlenwafjerftoffe kaum ver- 
ändert werben. Letztere werden bei der darauf folgenden Behandlung mit 
Schwefelſääure in lösliche Probucte umgewandelt, und nad) einer zweiten Be⸗ 
handlung bleibt faſt ganz reines Anthrachinon zurüd. Bet forgjamer Arbeit 
und einiger Uebung befommt man durch dieje Fabrifoperation en miniature 
conftante und fehr genaue Reſultate. Die wichtigfte Tehlerquelle ift dabei eine 
unvolllommene Verwandlung des Anthracens in Chinon, in deren Folge es 
dann durch die Schwefeljäure ebenfalls mit aufgelöft wird; aber hiergegen kann 
man ji) durch mikroſkopiſche Prüfung des Orydationsproductes fihern. Fol⸗ 
gendes find die Einzelheiten des Verfahrens: 

10 g Anthracen werden in einem Mörjer zu unfühlbarem Pulver zer- 
rieben und mit 20 g faurem chromſaurem Kali gründlich durchgerieben; die 
Miihung wird in einer großen Porzellanfchale mit 1 Liter Waffer zum Kochen 
erdigt und 30 g Schwefelfäure, verdiinnt mit gleichem Bolum Waffer, in 
Heinen Portionen im Verlaufe einer Stunde zugegeben, unter fortwährendem 
Kochen ımd Umrühren der Flüſſigkeit. Dan kocht noch drei Stunden unter 
beftändiger Erneuerung de8 verdunftenden Waflerd, da man nur in fo ver 
dännten Löſungen das Anthracen zu Chinon orydiren kann, ohne zugleich feine 
Begleiter zu orgdiren. Man filtrirt dann, wäfcht den Rüditand, bis alles 
Chromfalz völlig entfernt ift, trodnet bei 100% und erfährt jo das Gewicht 
des „rohen Fabrit-Chmons“, welches 40 bis 50 Proc. reines Chinon ent» 
hält. Ehe man es reinigt, löſt man eine Spur davon in heißem Benzol, 
giebt einen Tropfen der Löfung auf ein Objectglas, läßt ausfryftallifiren, 
bededt mit einem Dedglafe und beobachtet unter dem Mikroſtkope, ob ſich 
unorpdirtes Anthracen in fcharfen, fantigen, über einander liegenden Tafeln 
zeigt, welche weber mit den fternförmig gruppirten Nadeln des Anthra- 
chinons, noch mit ben anderen Kohlenwaſſerſtoffen (?), außer etwa mit 
Napbtalin, verwechjelt werden können. Wenn aljo kein Anthracen mehr da ift, 
reinigt man jegt das rohe Chinon wie folgt. Man erhigt es in einer Heinen, 
flachen Schale mit feinem vierfachen Gewichte ſtarker Schwefeljäure 1?/, Stunden 
im Waſſerbade unter Umrühren und ftellt dann die Schale neben eine größere 
Schale mit heißem Waſſer umter eine Glocke, wobei die Schwefelfäure ſich 
allmälig verdünnt und das Chinon ausfryftallifirt. Nach 12 Stunden taucht 
man die Schale in 500 ccm Wafler ein und bringt zum Kochen, läßt ab- 
fühlen, filtrirt, wäfcht den Rückſtand, bis er ganz fäurefrei ıft, und behandelt 
ihn auf dem Filter mit verdünnter kochender Natronlauge (1,04 fpecif. Gew.), 
bis das Filtrat farblos abläuft. Dann wälht man die Natronlauge mit 
warmem Waſſer aus, trodnet den Rüdftand bei 1009 und wägt. Das Bro- 
duct iſt grüngrau oder fchiefergrau, deutlich kryſtalliniſch und enthält 80 bie 
95 Proc. wirkliches Anthradinon. Man entnimmt davon circa 1g (genau 
gewogen) und erhitt dies 10 Minuten im Wafferbade mit dent zehnfachen 
Gewichte ſtarker Schwefelfäure, jegt einer feuchten Atmofphäre aus, löft in 
Waſſer, filtrirt, behandelt mit Natronlauge zc., ganz wie vorher. Jetzt erhält 
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man ganz reines Anthrachinon, deſſen Gewicht auf das des halbgereinigten be 
rechnet wird, von dem ed entnommen war. 

Hieran ſchließe fi die Erwähnung einer Methode zur Ermittelung 
der Menge von Anthracen im Theer, obwohl biefelbe bei der Heinen 
Subftanzmenge nicht großes Zutrauen für ihre Genauigkeit erweckt. &.Ricol!) 
deftillirt 20 g Theer und fängt die Dämpfe in einer U-fürmigen Vorlage auf, 
welche durch ein Paraffinbad auf 200° erhalten wird. Hier gehen die leichter 
flüchtigen Dele fort, während Anthracen ꝛc. zurlicbleiben. Da ein wenig davon 
auch im Retortenhalfe zurückbleibt, jo jchneidet man diefen ab, zeritößt Das Glae 
und ſetzt e8 zu dem Deftillat in der Borlage. Diefes wird num in Ciseijig 
gelöft und nad) Luck's Methode beſtimmt. 


3) Zeitfehr. f. analyt. Chem. 1876, ©. 818. 
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Das Schweröl. 


Wir behandeln in diefem Gapitel die Verwendung refp. weitere Ver⸗ 
arbeitung derjenigen Theerdeftillate, welche zwijchen dem „Mittelöl“ oder 
„Carbolöl", alfo dem hauptfächlih Phenol und Naphtalin Tiefernden Theile, 
und dem Antbhracenöle in der Mitte ftehen. Im erfter Linie gehört hierher 
aljo die von 240° bis etwa 2709 übergehende Fraction von der erften 
Deftillation des Theeres; hierzu kommt aber nun von beiden Seiten her 
dasjenige, was bei der Verarbeitung der früheren und fpäteren Fractionen 
auf Phenol, Naphtalin und Anthracen in Abgang kommt. Alles, was 
man zu nichts Anderem gebrauchen ann, wirb in das Refervoir für Schweröl 
gegofien. 

Zur Aufbewahrung der großen Mengen von Schweröl, welche fich in den 
Fabriken oft anfammeln, müſſen entiprechend große Behälter vorhanden fein, 
welche nicht bebedit zu fein brauchen, da das Del ja nicht leicht flüchtig ift und 
das Regenwaſſer auf feiner Oberfläche liegen bleibt, während die Pumpen von 
unten das Del abjaugen. Sicherer gegen Feuersgefahr ift es bei tief liegenden 
Behältern doch, wenn diefelben gefchloflen find. Zu La Billette hat man 
große, ftehende Eifencylinder auf Hohen Mauerpfeilern, unter welchen, volls 
fündig fihtbar und zugänglich, fich ein Waſſerreſervoir befindet. ‘Dies geftattet, 
ein etwaiges Lecken fofort zu bemerken und jedenfalls ein Eindringen bed Oeles 
in da8 Erdreich zu verhüten. Wo es hierauf nicht fo ftrict anfommt, wird 
man meift die Delbehälter ganz oder theilmeife in den Boden verſenken. Eifen 
(Kefielblech) ift ald Material dem Cementmauerwerk vorzuziehen. 

Nach Watjon Smith ift es vortheilhaft, ein Dampfrohr im Schweröl⸗ 
behäfter anzubringen, um das oft in großen Mengen ausfryftallijirende Naph⸗ 
talin zum Schmelzen zu bringen, ehe man größere Mengen des Deles zur 
Berfendung wegpumpt. 

Das Schweröl (huile lourde, creosote oil, dead oil) zeigt in frifchem 
Zuftande eine hellgeldgriine Farbe und ftarke Fluorescenz, welche durch bie 
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Einwirkung von Luft und Licht noch zunimmt; nach einiger Zeit wird es wel 
dunkler, und zwar flajhengrün im reflectirten und dunfelroth im durchfallenden 
Lichte. Im fpäteren Stadium der Deitillation wird es immer dunkler und 
feine Confiftenz größer. Sein Geruch ift ganz ausnehmend charakteriitiic, 
unangenehn, faſt elelerregend; vermuthlich wird er durch noch nicht iſolirte 
Schwefelverbindungen hervorgerufen. Es Hat nicht nur ölige Conſiſtenz, 
fondern fühlt ſich auch ölig an; bald aber wirken feine Säuren ägend auf die 
Haut ein. Es ift ftets fchwerer als Wafler; die legten Antheile zeigen etwa 
1,070 jpecif. Gew. 

Als Beftandtheile find im Schweröl nachgewiefen: Naphtalin, Methnl: 
naphtalin, Anthracen, PBhenanthren und die dazwischen liegenden Kohlenwaſſer⸗ 
ftoffe; Phenol, Krefol ꝛc.; Anilin und ſämmtliche andere im dritten Capitel 
(S. 217 ff.) beſchriebene bafifche Körper. Sicherlich enthält das KEreoiotül 
noch viele andere, bis jet noch nicht aufgefundene Körper. 

Einen widtigen Einblid in die Beichaffenheit des Schweröls (dem hier 
auch noch, wie früher ja allgemein, das Anthracenöl beigefellt ift) gewähren 
folgende, von Watjon Smith!) angeftellte Berfuche mit dem ‘Deftillate einer 
im Großen mit Theer von Lancafhire ausgeführten Operation. Hierbei 
wurde die Probe Nr. 1 genommen, nachdem 150 Call. herübergefommen 
waren, Nr. 2 von den nächſten 100 Gall., Nr. 3 von den nächften 100, 
Nr. 4 von den erften rothen (Anthracen=) Delen, Nr. 5 von den legten 
Delen. 

Nr. 1 war von heller Farbe und erftarrte beim Abkühlen fait vollftändig 
durch Ausfcheiden von Naphtalin. 

Nr. 2. Gelbliches Del, mit wenig Naphtalinkeyftallen. 

Nr. 3. Ganz ähnlid). 

Nr. 4. Rothes Del, mit wenig Aueſcheidungen— 

Nr. 5. Rothes Oel, beim Erkalten erſtarrend. 

Sie enthielten alle ein wenig Waſſer. Bon allen wurden Proben deſtil⸗ 
lirt mit folgenden Refultaten in Procenten, wobei der beigefegte Buchſtabe N 
bedeutet, daß beim Erkalten Naphtalin ausfryftallifirt, O, daß alles flüſſig 
bleibt, A, daß Anthracen auszukryſtalliſiren beginnt. (Siehe nebenftehende Zabel). 


Die erfte Bearbeitung, welche des Schweröl erfährt, ift die, daß man 
e3 direct aus der Deftillation in offene, Taftenartige Reſervoirs pumpt oder 
drüdt, in denen da8 Del erfalten, und den größten Theil des darin enthaltenen 
Naphtalins ausfcheiden kann. Der Gehalt des Kreoſotöls an Napbtalin ift 
ein ſehr beträchtlicher und beträgt felten unter 40 Proc.; häufig jogar noch 
mehr. Das Del erftarrt daher in der Kälte zum größten ‘Theil und zeigt 
auf ber Oberfläche in der Regel eine dichte, zufammenhängende Dede von 
Naphtalin. Die zur Aufnahme defjelben beftimmten Kryftallifirgefäße haben 
am Boden einen Ablaßhahn, defien Verbindung mit den Reſervoir vor Ein⸗ 
bringen des Dels mit einem Holzpflod verſchloſſen wird. Nach dem gänzlichen 


1) Brivatmittheilung. 
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Nr. 5 
Proc. 


Nr. 1 Mr. 2 Nr. 3 | Nr. 4 





Broc. Proc. Proc. | Proc. 








ne: ...... 13,3 9,8 33 — 0, 3,3 
nn — — — — — 
I? 9,3 4980| 98 97,07 
rn 7080| 89 160 | 123,04 | 1,8 
I 2: 484 WA| 87 87 | 184 
I: ...... 66A| 54 1,8 
. 3000........ 11,3 4,3 5,9 
I) 5 830 12,0 
320. ........ 1,3 82 
IE?" We — 7,8 4,0 
rn — — 
Dill = | = 
ll =) _ 
Ian: 1,6 18,0 — 
Ueber 360° . . . 2.2... — — — 
Gelbes Rohanthracen... 18,0 — 34,0 





Orange oder rothe Eubftanz 


Zuſtand des beim Rectificiren 


jurüdgebliebenen Pechs gut ſehr gut Halb ver-| hart fängt an 





99,4 87,5 97,8 97,7 95,6 
kokt zu ver⸗ 
koken 
Proc. Proc. Proc. Proc. Proc. | 
In toto fruftallifirendes | | | 
Rapbtalindl. . . . . . 65,2 461 338 160 0 
Nicht kryſtallifirende Oele 70 | 138 103 ! 97 , 119 
Kryflallifirendes Anthra⸗ | | | 
0) 26,2 28,6 47,6 | 00 | 887 | 


Erfalten des Dels wird diefer Holzpflod herausgezogen und das flüffige Del | 
durch den Hahn entweder in Montejus abgezogen, von denen aus es in bie 
betreffenden Borrathöbehälter gebritct wird, oder, falls diefe letteren tiefer Liegen, 
direct in diefelben abgelafien. 

Das abgefchiedene Naphtalin bildet eine zufammenhängende Kryftallmaffe, 
welche mit der Schaufel ausgeftochen und auf Gefäße gebracht wird, auf denen 
fie noch vollftändig abtropfen kann. Seine weitere Verarbeitung werden wir 
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in einem fpäteren Capitel kennen lernen. Vielfach wirb die Anficht vertreten, 
daß dieſes and Kreofotöl gewonnene Naphtalin zur Reinigung nicht geeignet 
fei und daher beffer zu anderen Zweden (Weichmachen des Pechs, Rußjfabri⸗ 
fation) verwendet werden fol. Gut eingerichtete Fabriken finden indefien 
darin feine befondere Schwierigkeit und dies um jo weniger, al8 auch das auf 
dem fogenannten Carbolöl abgeſchiedene Naphtalin vor feiner weiteren Ver⸗ 
arbeitung nod) einer bejonderen ‘Deftillation unterworfen werden muß. 

Das Schweröl hat bis jest Hauptfächlich folgende Verwendungen 
gefunden: 


1. Zum Rectificiren, um beffer verwerthbare Producte daraus zu er 
zeugen. 
Zum Durdjleiten durch glühende Röhren, um daraus Leuchtgas und 
befier verwerthbare Kohlenwaflerftoffe zu erhalten. 
Zum Imprägniren von Holz, um daſſelbe zu conferviren. 
. Zum Weichmachen des harten Pechs. 
Zur Darftellung von Theerfirniß, präparirtem Theer ꝛc. 
. Zu Schmieröl, theils roh, theils nad) gewiffen Vorbereitumgen; auf 
zum Anreiben von billigen Erdfarben ftatt Leindl. 

7. Zum Berbrennen fir Heizungszwede. 

8. Zum Berbrennen für Schwärzefabrifation. 

9. Zur Beleuchtung. 
10. Zum Carburiren von Leuchtgas. 
11. Als antifeptifches Mittel, 
12. Zum Blaudämpfen der Ziegel. 


Bon diefen Verwendungen find diejenigen zum Weichm achen bes Bed? 
und zur Darftellung von Firniſſen, präparirtem Theer ıc. auf ©. 356, 
362 und ©. 410 beſprochen worden. Auch die Verbrennung des Schweröles zu 
Tampenfhwarz (Rußſchwarz), welher an manden Orten ein großer 
Theil defjelben anheimfällt, braudjt Hier num erwähnt zu werden, ba fie genau 
fo gefcjieht, wie e8 auf ©. 284 ſchon für den Theer jelbit beichrieben worden 
ft. Die Verbrennung für Heizzwecke gefchieht ebenfalls genau in bemjelben 
Apparaten, wie fie beim Theer beichrieben worden find (S. 248). Es werden 
aljo Hier nur die anberweitigen VBerwerthungsarten des Schweröles näher 
beleuchtet werben. 


D 


m De w 


Rectification (Wiederdeftillation) des Schweröles. 





Diefe Operation wird nur an wenigen Orten (namentlic, auch in Scott: 


(and) vorgenommen. Sie hat zum Zweck, die im Schwerdle ſtets aufgelöf 
bleibenden werthuollen Beftandtheile nod) fo weit als möglid) herauszubelommen. 
Man deftillirt e8 daher in den Theerblafen felbft, und macht ganz biejelben 
Fractionen wie in diefen; dabei befommt man wohl kaum ermwähnendwerthe 
Mengen von Leichtöl, aber zuerft etwas Carbolöl (für Phenol und Rapktaln) 
und zulegt etwas breiiges Anthracenöl, welche beide den entjprechenden Frac⸗ 
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tionen von ber erften Theerdeſtillation beigefügt und mit diefen verarbeitet 
werden. Die Mittelfraction, welche jedenfalls die größte ift, verfällt danır den 
anderen aufgezählten Verwendungen bes Schweröles. Ohne Zweifel wird auf 
dieſem Wege das Schweröl am rationellften verarbeitet; aber die Koften für 
Brennmaterial, Unterhalt der Apparate und Arbeitslohn, fowie der unvermeid- 
liche Verluſt jcheinen an den meiften Orten davon abzufchreden. Bermuthlic, 
dürfte die Deftillation im Iuftverdiinnten Raume auch hier fehr gut am 
Plage fein. 

Noch jeltener dürfte e8 fich bis jet lohnen, nach dem Vorſchlage einiger 
Autoren das Schweröl vor der Deftillation einer chemijchen Reinigung durch 
Waſchen mit Schwefeljäunre und Natronlauge zu unterwerfen. Die erftere 
nimmt zwar die Bafen auf, daneben aber noch eine Menge von anderen 
Beftandtheilen (als Sulfofänren) und die Bafen felbft haben bisher jehr wenig 
technische Verwendung, mit Ausnahme des Pyridinbajengemifches zur Denatu> 
rirung des Spiritus. Dieſes aber wird emfacer und billiger aus der 
Reinigungsjänre vom Leichtöle gewonnen. — Die Natronlauge würde die 
Phenole aufnehmen, aber zur Reindarſtellung des eigentlichen Phenoles (der 
Carbolſäure) eignet fich viel befier das Carbolil. Wenn es die Preis- 
verhältniffe geitatten, zieht man die Phenole aus dem Schweröle allerdings 
durch Natronlauge aus. Man findet and) die Angabe, e8 fei das fo 
gewafchene Del von jeinem üblen Geruch, der von ſchwefelhaltigen Kör⸗ 
pern herrühre, dur Schütteln mit 4 Proc. feines Gewichtes Eifenvitriol zu 
befreien. 

Bei der Deftillation eines mit Säure und Lange behandelten Schmweröles 
wird man jedenfalls in ber erften Fraction (bi8 215 oder 220°) weſentlich 
nur Naphtalin erhalten und diefes für ſich auffangen, ebenſo wie die Teste, 
anthracenhaltige Fraction. Der mittlere Theil wird jet tauglich zu Schmieröl, 
zum Anreiben von Farben, als Beleudjtungsöl (f. u.) fen. Nah Wurtz!) 
jol man folgendermaßen verfahren. Man deftillirt da8 Schweröl aus Keffeln 
von 1000 bis 2000 Liter Inhalt und fammelt 1. das Product unter 120°, 
welches zum Rohbenzol geht; 2. das zwifchen 121 bis 190° Uebergehende (?); 
3. den Rüdftand, welcher zum Theer zurüdgeht. Die zweite Fraction wird 
erft mit Säure behandelt, um die Bajen auszuziehen, dann mit Natronlauge, 
um die Phenole zu entfernen. Den Rüdftand kann man zum Schmieren oder 
zur Imprägnirumg von Holz gebrauchen, oder auch zu einem Beleuchtimgsöfe 
umwandeln. Zu legterem Zwecke muß man das Naphtalin entfernen, und 
behandelt deshalb erft mit 10 Proc. concentrirter Schwefelfäure, dann mit 
Waſſer, dann mit 6 Proc. concentrirter Natronlauge, rectificirt da8 Tel und 
behandelt es zulegt mit Eifenvitriol zur Entfernung des üblen Geruches (vergl. 
oben. Das fo gereinigte Product geht als „huile siderale“ in den 
Handel ?). 


t) Matieres colorantes, p. 33; Diction. de Chimie, I, p. 651. — *) ®ir 
haben bei allen unſeren Nachforſchungen nicht finden fünnen, daß ſolches „Sideralöl“ 
nad der von Wurtz bejchriebenen oder einer ähnlichen Methode aus Gtein: 
tohlenfhweröl bereitet irgendwo in den Handel kommt. Wenn nidt, wie jo oft, 
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Nach einem Patente von Rohart (D. ReP. Nr. 14924, vom 29. Ian. 
1881) ſoll man ſchwere Oele (auch Erdpech, Rohpetroleum ꝛc.) mehrer: 
Stunden mit Kalk in einer Blaſe erhitzen und dann deſtilliren. 


Zerſetzung des Schweröles durch hohe Hitzegrade. 


Schon ſeit langer Zeit find Verſuche, zum Theil mit Erfolg, gemacht 
worden, um fonft jchwer verwerthbare Oelrückſtäände aller Art in der Weiſe 
zu verwenden, daß man fie einer fehr hohen Hige ausfegt, alfo z. B. fie durch 
glühende Röhren leitet. Hierbei war der Hauptzweck meift der, Leuchtgas 
dabei zu erzeugen, daneben aber auch der, befier verwerthbare Dele, meiftens 
leichtere, zu erhalten. Wir haben fchon früher (S. 124) gefehen, daß man auf 
den ſchweren Petroleum», Braunkohlentheer⸗ und Holztheer-Rüdftänden ar 
diefem Wege ſowohl Benzol ꝛc. als auch Anthracen erhalten kann. 

Mit der Verwerthung ſolcher ſchweren Dele zur Leuchtgasbereitung und 
daneben zur Darftellung von Beleuchtungsölen haben fich eine Anzahl ver 
Chemikern bejchäftigt, deren Arbeiten hier nur erwähnt werden follen, zumal 
da fie meift nur Braunkohlen⸗ oder Torföle bearbeiteten, wie Breitenlohner?), 
Vohl?) (melher diefes Verfahren fir unvortheilhaft hält), Walter um 
Smith’) u. A. m. 


Speciell bezüglich auf den uns hier allein angehenden Fall ift ein 1861 


von der Pariſer Gasgefellichaft patentirter Apparat?) welcher durch Fig. 140 
erläutert wird. Er befteht aus einer Batterie von gußeifernen cylindrifcen 
Ketorten a, an einem Ende gefcjlofien, am anderen Ende mit einem beweg: 
lichen Dedel verjehen, welchen man zur Reinigung ber Retorten abnehmen 
kann. Ungefähr 30 cm entfernt von einem Ende der Retorte befindet fid eine 


20 bis 30 cm hohe Scheivewand b, deren Zweck es ift, das Del davon or 


zuhalten, ſich in dem nicht dem Teuer ausgeſetzten Theile der Retorte zu ver 
breiten. Der dadurch abgeſchloſſene Retortenraum commmmicirt durch dei 
Berbindungsrohr c mit einer Vorlage d, welche ihrerſeits durch das Hohr © 
mit einer zweiten, gleichfalls fitr ſchwere Producte beftimmten Vorlage d’ ver 
bunden ift; aus leßterer werden die condenfirten Producte durd) die Röhren 
gg’ entfernt, während die nicht condenfirten Dämpfe in die Kühlichlange f 
gelangen und in der Vorlage A fi) anſammeln fünnen; 2 führt die umconden- 
firbaren Safe ab. Das Schweröl fließt aus dem Reſervoir % durch den Hahn 


geradezu eine Verwechſelung mit Braunfohlentheerölen vorliegt, Tann man wohl 
nur annehmen, daß daß von Wurg beidgriebene Verfahren früher verfudsmeie 
ausgeführt wurde, aber wieder aufgegeben worden if. Bei den jegigen Preiſen 
der Beleuchtungsöle ift e8 kaum denkbar, daß obige Behandlung rentiren könnte. 

1) Dingl. Journ. 167, 378; 175, 392; Wagner’s Yahresber. 1863, &. 691; 1865. 
&. 735. — *) Dingl. Journ. 177, 58; Wagner’8 Jahresber. 1865, ©. 726. — 
2) Wagner's Aahresber. 1867, ©. 762. — *) Technologiste 1861, p. 145; #og: 
ner’8 SJahresber. 1862, ©. 677; Girard et de Laire, Dörives de la houile. 
p- 20. 
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in den Abſperrtrichter i und aus dieſem in continuirlichem Strahle in die 
jchon vorher zur Rothgluth erhitzte Retorte a ein, wo es ſich bis zur Scheider 
wand b ausbreitet. Dabei zerſetzt es ſich in Graphit, welcher in der Retorte 
zurüdbleibt, und fluchtige Producte, welche itber die Scheidewand weg nad) den 


Big. 110. 


Vorlagen gelangen. Im den Vorlagen dd’ condenfirt ſich eine ſchwere, thee- 
tige Fluſſigkeit, welche man mit mehr Schweröl miſcht und wieder in bie 
Retorte zurüdfließgen läßt (heut zu Tage würde man wohl zunächſt das 
Anthracen daraus zu gewinnen ſuchen); die durch das Schlangenrohr f con- 
denfirte und in à angefammelte Flüffigfeit ift reich an Benzol, und wird wie 
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ein Rohbenzol umdeſtillirt. ‘Das Gas, welches aus Jausſtrömt, wird zur 
Beleuchtung benutzt, und wurde damals als Hauptproduct angeſehen. 

Behrens!) wendete zu ähnlichem Zwecke einen aus feuerfeften Steiner. 
gemanerten Ofen mit geheizter Sohle an. Derfelbe wurde bis zu einer zwilden 
Roth⸗ und Weißgluth gelegenen Temperatur erhitt; dann wurde ein finger 
dicker, continuirlicher Strahl Schweröl durd) ein S- Rohr hineingeleitet. Die 
Verdichtungsvorrichtungen beſtanden aus der gewöhnlichen Hydraulik und aus 
ſehr weiten Röhren, welche trotzdem häufig durch in den Dämpfen und Gafen | 
mitgenominenes Naphtalin und Ruß verſtopft wurden. In der am Fuße des 
Ofens liegenden Hydraulik verdichtete ſich die größte Menge des nicht zerſetzter 
Oeles, der übrige Theil nebſt Naphtalin und den gebildeten flüchtigen Kohlen⸗ 
waſſerſtoffen erſt im Kühlrohre. Auf dieſem Wege lieferten die Schwerolt 
durchſchnittlich 2 Proc. Benzol und Toluol, dann etwas Xylol und höhere 
Homologe. Unterhalb und oberhalb der vorhin erwähnten QTemperatur ver: 
minderte fid) die Ausbeute an leicht fiedenden Kohlenwaſſerſtoffen. Im erjtere: 
Falle zerfete fi) nur ein geringe® Quantum Schwerdl; im letzteren ver: 
wandelte da8 Benzol fi in Naphtalin. Am entfernteften Punkte der Kühl: 
vorrichtung verdichtete fid) ein Gemenge von Naphtalin, Benzol und Toluo 
Auf der Sohle des Ofens bleibt Graphit zurüd, welchen man in großen 
Stüden erhalten kann, und welcher ein werthvolles Heizmittel zur Herver- 
bringung höherer Temperaturen darjtellt. 

Natürlich könnte man den von Nobel in Baku zur Zerſetzung von 
Petroleumrüdftänden angewendeten Apparat (S. 130) auch für Kreoforol 
verwenden. 

G. E. Davıs’ Vorſchlag, alle Theerdeftillate mit Ausnahme von Napt- 
-talin und Anthracen in Gas zu verwandeln (S. 382), jol auch in dieſem Zu⸗ 
fammenhange erwähnt werden. 

Zur Bergafung von Theeröl beihidt H. Kenyon?) (Engl Pat. 
Nr. 13627, 1887) paarweife arbeitende Retorten mit Kohle und leitet von 
einem gewiſſen Zeitpunfte "ab Wafferdampf und Tiheeröldampf, die in eme 
bejonderen Retorte vorgeheizt werden, in die Retorten. Die Safe ber zuler: 
gefüllten Retorte werden in die zuerſt gefüllte zuritdgeleitet. Soll die Ans 
beute an Ammoniak und Kohlenwafferftoffen der aromatijchen Reihe erhöht 
werden, fo werden die Retorten mit wajlerstoffefanerftoffefticftoffreichem Kohlen: 
flein gefüllt, dem man noch eine gleiche Quantität Tederabfälle, Haare u. dl. 
zuſetzt. Durch die Retorte wird dann eine größere Menge Dampf und Kohlen: 
waflerftoffe und auch etwas Luft geleitet. Anthracen und aromatische Kohlen: 
wailerftoffe werden dem Cafe durch Wafchen mit fchweren, bis zum Gefrier⸗ 
punkte abgefühlten Delen entzogen. Bezüglich der Beurtheilung des Werther 
diefer Erfindung mag e8 genügen, wenn wir auf die Aeußerungen Kraemer: 
über den Dinsmore-Proceß hinmweijen. 

drüber würde e8 fich felten verlohnt haben, Theeröle in Gas zu ver: 





1) Dingl. Iourn. 208, 361; Wagner’ Jahresber. 1873, ©. 763. — *) Chem: 
Zig. 1889, ©. 267. | 
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wandeln, aber bei den gegenwärtigen Preisverhältnifien fcheint dies nicht 
gradezu unmöglich zu ſein. Vergl. jedoch die Bemerkungen von Wright, 
S. 383. 

Es ſei noch darauf hingewieſen, daß man nad) J. Young die ſchweren 
Oele der Paraffinreihe (von Boghead ꝛc.) dadurch in leichtere verwandeln 
kann, daß man fie in ftarfen Eifenkefleln unter einem Drud von 1’/, At. 
erhigt. Möglicher Weife würde diefes Verfahren auch bei ſchweren Steintohlen- 
theerölen günftige Refultate haben; über die Koften der Operation, bie Aus⸗ 
beute 2c. läßt fich natürlich jetzt nichts jagen. 

Imwifchen bat Boleg!) die Aufarbeitung bes Kreoſotöles durch Drud- 
deftillation näher ftudirt. Bei der Anwendung von nur 3 bis 4 Atm. Druck 
und vorauögegangener Reinigung mit Schwefeljäure und Natronlauge ließ ſich 
aus demfelben ein leichteres, diinnflüffigeres, orangegelbes und faft gerudhlojes 
Iheeröl herftellen, das ein neuartiges, helles, aud) für Innenanftriche geeig- 
netes Carbolineum abgiebt, und auch das im Rohöle enthaltene Naphtalin 
gewinnt man hierbei fehr gut und gleich ganz rein; leichtere Dele fcheinen 
dabei aber nicht erhalten zu werben. 


Bermwendung der Schweröle ale Schmiermittel 


Eine rationelle Verwendung zu diefem Zwede kann nur flattfinden, wenn 
die Säuren (Phenole) des Theers entfernt find, da diefe geradezu frictiong- 
befördernd wirfen. Auch das Naphtalin wirkt kaum günftig in dieſer Bezie- 
hung. Dagegen ift dad Gemiſch von nicht erftarrenden Delen, welche vor 
dem Anthracen und mit diefem kommen, allerdings geeignet zur Verwendung 
als Schmiermittel, wenigftens nad) paflender Behandlung, und ein ſolches 
Schmierfett wird auch ziemlich viel in Kohlengruben zc. verwendet, obwohl die 
ihweren Baraffin= und PBetroleumöle einerjeits, das Harzöl andererfeitS weit 
beitere Schmiermittel find und zu fo billigem Preiſe geliefert werden können, 
dag man e8 kaum nöthig hat, zu den Steinkohlentheerölen zu greifen. 

Um diefe Dele zu einigermaßen brauchbaren Scmierölen zu machen, 
müſſen die Phenole entfernt werden, was natürlich von felbft gejchieht, wenn 
man fie nad) den obigen Vorſchriften (S. 477) mit Alfalien und Säuren 
behandelt. Dies ift aber eben meift zu theuer, und die Wagenfchmierfabrifanten 
begnügen ſich daher mit einer Behandlung mit Kalt, ähnlid) wie beim Harzöle, 
mit welchem wohl die Dele meift gemifcht werden. Folgende Vorſchrift findet 
fi in Thenius’ Verwerthung des Steinfohlentheers (S. 92). Man ftellt 
zunächſt zwei Anſätze her. Zu dem erften trägt man in einem Deftillations- 
apparate in 50 kg rohes Harzöl allmälig 25 kg Kalkhydrat ein und erwärmt 
unter Umrühren bis zur vollftändigen Yöfung, dann noch eine Stunde lang 
unter Condenfation der Dämpfe, läßt abfiten und das Klare ablaufen. Für 
den zweiten Anfag trägt man in einem offenen Keſſel 75 kg trodenes Kalk— 
bydrat in ein Gemiſch von 25 kg Harzöl und 25 kg ſchwerem, kreofotfreiem 


— 





?) ]oco eit. 
tunge-Köbler, Zreinkoblentbeer. 31 


482 Schweröl. 


Steinfohlentheeröl ein, erwärmt unter Umrühren, bis die Mafje ganz homogen 
ift, und läßt unter Umrühren erfalten. Bon jedem biefer Anfäge nimmt man 
25 kg, vermischt diefelben in einem Keſſel gleichmäßig und fett unter folgen 
dem Umrühren einen dritten Anfag Hinzu, bereitet aus 10 kg geſchmolzenem 
Ozokerit, dem 25 kg ſchweres, kreojotfreies Steinkohlentheeröl und 25 kg ſchweres 
Harzöl beigemengt find. Diefe Maffe wird erft hinzugegeben, nachdem fie 
etwas erfaltet ift, aber nicht fo wert, daß fie zu erftarren anfing. Um die 
Mafie gelb zu färben, rührt man noch warm, einige Kilogramm Curcuma ein; 
Ihwarzblau färbt man mit Kienruß, der mit Harzöl abgerieben ift. 

Thenius beichreibt aud) (a. a. O. ©. 81) ein anderes Wagenfett, be 
ftehend aus einer Mifchung von Talg⸗Sodaſeife, Fiſchthran⸗Kaliſeife und 
Steintohlentheeröl. 

Dumoulin und Coutelle wollen Mafchinenfchmierdl darftellen,, indem 
fie 100 kg Kreofotöl, 50 Liter Wafler, 1kg Chlorkalk, 1 kg Soda und 5kg 
Braunftein miſchen, gut durcharbeiten, 24 Stunden abfigen laſſen, das Klare 
vom Bodenjag und Wafler decantiren, durch Deftilliren reinigen und je 100 kg 
des fo gereinigten Deles mit 25 kg Harzöl mifchen; durch diefe Bermifchung 
fol der „gummtige“ Theil der Dele entfernt und diefelben geruchlo8 gemacht 
werden. Man künne aud) dad Del deftilliren, ehe man die Ingredientien zufege. 


Berwendung des Schwerdles zur Beleuchtung. 


Schon feit langer Zeit ift diefe Verwendung hier und dort auf Hafen- 
dämmen, bei Kifenbahnarbeiten ꝛc. geichehen, wo e8 auf den Rauch mid 
anfam. Die Verbrennung in offenen Gefäßen (Cheerbeden) ift jedoch eine 
höchſt unvolllommene, rohe Beleuchtunggart. Das Berfahren von Du⸗ 
moulin und Coutelle (f. o.) fol die Schweröle auch zur Beleuchtung, 
jelbft in Wohnzimmern, tauglich machen), welches leßtere freilich unglaublich 
erſcheint. 

Um einen guten Beleuchtungseffect zu erzielen, iſt es durchaus nöthig, 
daß man einen Luftſtrom einführt, welcher die Bildung des Rauches verhindert 
und den Ruß ſelbſt zur Verbrennung bringt. Es liegt alſo hierbei alles an 
der Conftruction der Zampen. Yür diefen Zwed hat fich fehr gut bewährt 
die Dampfftrahl-Dellampe von Hartmann und Lucke in Mülhem am 
Rhein ?), weiche deshalb im Folgenden beichrieben und in den Fig. 141 und 
142 abgebildet werden joll. Der Dampfſtrahl führt dabei der Lampe nicht 
nur ben zum Brennen nöthigen Sauerftoff zu, fondern zerjegt auch die Kohlen⸗ 
ftoffverbindungen chemiſch, wodurch die Rußbildung vermieden und eine inten⸗ 
five Leuchtkraft erzielt wird. Man kann diefe Lampe natürlich) auch auf alle 
anderen, billigen fohlenftoffreichen Erd» und Theeröle anwenden; fie bedarf 
feiner mechanischen Luftgebläfe, fondern läßt ſich Überall, wo Dampf vorhanden 
ft, ohne Umftände aufftellen, eignet ſich alfo namentlich zur Beleuchtung von 
großen Fabrikſäälen, Hofräumen u. dergl., dagegen nicht filr Localitäten, wo 
man weniger intenfive, fondern mehr verteilte Kichtwirfung braudit. 


ı) Wagner’8 Yahresber. 1860, ©. 577. — ?) D. RP. Rr. 9195, 1879. 





vg. 181. 


Lampe von Hartmann und Lude, 
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Sn dem mit Del gefüllten Behälter a hängt das Luftzuführungsröhrchen 
b, welches am oberen Ende in einen Lufttrichter c mündet, der mit einem Schieber 
verfehen ift, um den AYutritt der Luft zum Behälter a reguliren zu fünnen. 
In Folge defien muß das Del aus dem Behälter a nad) dem Maſriotte' ſchen 
Principe ganz gleichmäßig ausfließen. Das Del gelangt von a ducch den 
Hahn e und das Rohr g zu dem Teller d, auf weldyem es angezündet und 
dann mit dem Trichter f überbedt wird. Der Teller muß vollftändig hori- 
zontal montirt fein. Da das Del nur fchwer entzindlich ift, fo übergießt 
man es mit ein wenig Petroleum. Hierauf läßt man nach und nad) den 
dur) den Dampftrodner %k (Fig. 142) getrodneten Dampf ganz langjem 
durch die im Teller d angebrachte conifche Deffnung zutreten. Brennt dee 
Del auf der ganzen Tellerfläche dann gleihmäßig, was durch die Kegulirumg 
der Dampfzuftrömung fehr bald erzielt wird, fo bebarf die Yampe feiner Be 
dienung mehr. Wließt durd) die unrichtige Stellung des Schiebers bei c dem 
Teller mehr Del zu, als zum Verbrennen nöthig ift, jo fteigt das umverbrandte 
Del über den inneren Rand des Tellers und geht in die ringförmige Fuge, von 
wo aus e8 durch das Röhrchen A in ben Sammelfaften i gelangt. Zu Anfang 
ift e8 fogar befjer, wenn man abfichtlic) überfließen läßt; fpäter, wenn fic das 
Del erwärmt hat, läßt man fo viel zufließen, daß das Innere bes Bennere 
voll bleibt. Soll die Lampe ausgelöfcht werben, jo wird der Hahn geſchloſſen. 
damit fein Def mehr auf den Teller fliegen fan, dann der ‘Dampf durch dad 
Bentil x abgefperrt und die Flamme mit dem trichterförmigen Dedel 7 zu 
gedect, unter welchem fie fofort erftidt. Das auf dem Teller d und im Rohre 
g zurückgebliebene unverbrauchte Del wird dann durch Deffnen des Hahnes m 
in den Sammelfaften © abgelafien. Der Hahn wird jest als Dreimweghahn 
conftruirt, fo daß er das Del dem Brenner zuführt und bei veränderter Stellung 
die Entleerung des Brenners und Zuflußrohres bewirkt. 

Der unter dem Teller d eintretende Dampf wirkt mechaniſch dadurch, 
daß er die zur Verbrennung nöthige Luft in die Ylanıme treibt und gleichzeitig 
auch das Anſaugen der Luft von außen her durch die Oeffnungen des Trichters 
f bewirkt. Chemiſch wirkt der Waſſerdampf inſofern, daß er in der Hitze und 
in Gegenwart von Kohlenwafferftoffen theilweiſe zerfegt wird, wodurch ein 
Gemiſch von Gaſen entfteht, welches beim Verbrennen außerordentlich inten⸗ 
fives Licht erzeugt und feinen Kohlenftoff abfondert. Bon gewöhnlichen Yampen 
wird dies nicht erreicht, weil bei diefen bei hinreichender Luftzufuhr die Flamme 
wohl heißer, aber weniger leuchtend wird. Der Dampf muß möglichft troden 
jein und für den Abfluß des condenfirten Waflers geforgt werben. 

Das Theeröl brennt alfo hier ohne Docht und Cylinder, am beften in 
jehr großen Gaslaternen mit Reflector. Cine Rampe giebt eine Leuchtkraft 
von 20 Gasflammen oder 180 Normalferzen, bei einem ftündlichen Verbrauch 
von etwa 1000 g Theeröl. Der Delbehälter enthält circa 30 Liter Theeröl, 
um felbft für die längften Nächte auszureichen. Putzen und Reparaturen der 
Lampen find unnöthig. 

Die neuefte Form diefer Lampe ift durch Fig. 143 in 1/,s natürlicher 
Größe verfinnliht. Kine ſolche Lampe Toftet incl. Verpackung 100 Rt, 
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die Laterne mit Verglaſung 80 M., das Theeröl incl. Faß 12 Mt. ab Miül- 
heim a. Rh. Diefe Beleuchtung ift alfo, wo die Fracht das Del nicht zu ſehr 
verthenert, weit billiger als Gasbeleuchtung. 

Ein anderer Apparat für denfelben Zweck ift der von Lyle und Hannay 
in Glasgow unter dem Namen „Lucigen“ patentirte, Fig. 144 (a. f. S.) Er ent 
häft einen Delbehälter mit eigenthumlichem Brenner an der Spige eines 
Rohres H, welches beliebig lang gemacht werden fann. In diefen Behälter 
wirb durch einen Kautſchukſchlauch (um das Lucigen transportabel zu machen) 
comprimirte Luft bei A eingeführt; B ift ein Waflerabfaugerohr, C ein Aus- 
blaſehahn. Hierdurch wird das Fig. 148. 

Tel durch ein Steigrohr in bie n 

‚Höhe gepreßt, und indem die Luft 
gleichzeitig durch D, O und E 
entweihht, fo entfteht mit dem aus 
dem Brenner J in die Ber 
brenuungstammer Z außtretenden 
De ein Staubregen, den man 
anzlnbet. IL ift ein Windſchut⸗ 
blech, K und N Regulirungs- 
ihrauben, @ ein Sicherheits 
ventil. Die Luft wird mit etwa 
1 Atm. Ueberdrud in den Accu 
mulator gepreßt. Das Lucigen 
giebt ein Licht von ungefähr 2000 
Kergenftärten. Die Flamme ift 
groß und das Licht gut vertheilt, 
To daß die Augen dadurch nicht 
geblendet werben; dies fol ein 
großer Borzug vor dem eleltriſchen 
vichte fein, welches viel tiefere 
Schatten wirft. Das Lucigen 
foll weit billiger in den Anfdaffungs- und Unterhaltungstoften fein, ala das 
Gas⸗ oder elelttiſche Licht. Es kann entweder durch comprimirte Luft oder 
Dampf mit Äußerft wenig Kraftaufwand betrieben werben und bedarf keiner 
feinen Maſchinerie. Das im Lucigen verwendete Del ift gewöhnliches Kreofotöl, 
don dem ftündfic etwa 41/, Liter verbraucht werden. In Folge der Anwen⸗ 
dung von Drud giebt das Lucigen beim Brennen ein ähnliches Geräuſch, wie 
wenn Dampf abgeblajen wird. Dies würde natürlich in einem geſchloſſenen 
Gebäude jehr unangenehm fein, kommt aber im Freien faum in Betracht. 
Rauch entjteht faum, und fein unangenehmer Geruch. Das Fucigen brennt 
auch ebenfo gut bei ftarfem Regen, braucht feine Laterne und hat feine Theile, 
die feicht zu beſchädigen wären. 

Diefer Apparat ift fpäter von Grube?) weſentlich verbefiert worden, 








?) Glaſer's Annalen 24, 196. 
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beſonders was den Brenner anbelangt; feine Conſtruction iſt in Fig. 145 

abgebildet. Diefe „Oleo-Vapor-tampe“ wird vermittelft der im Apparate 

befindlichen Pumpe M biß zu drei Viertel mit Theeröl gefiillt, wodurch die 

Luft über dem Hele felbftthätig comprimirt wird. Dieſe führt unter arten 

Big. 144. Drud, welcher am Ma⸗ 

J nometer zu beobachten 

iſt, das Del dem Bren- 

ner R zu, welcher das 

felbe nad} einmaliger 

Erwärmung felbftthätig 

erhitzt und verdampft. 

Hierzu find nur adt 

bis zehn Mimuten er- 

forberfich, _ immerhas 

welcher auf dem unter 

dem Brenner ange 

brachten Teller C om 

einfachften etwas mit 

Del getränfte Putzwolle 

verbrannt wird. Sit 

die Flamme einmal ent: 

alindet, fo erfolgt ferner: 

hin die Dampfbilbung 

durch bie Hige der 

Flamme ſelbſt; bie 

Flamme bremmt mit 

ſchönem, hellem, jedoch 

nicht fo grellem Lichte, 

wie die Bogenlampe, 

dabei ohne jede Rauch 

entwidelung, wodurch 

eine Berrußung ber 

Brenner foft ange 

ſchloſſen if. Sie con 

ſumirt pro Stunde jede 

Liter Theerbl und ihre 

Bedienung iſt aufer 

ordentlich einfach: ein- 

mal angezündet bedarf 

es nur alle zwei Stun: 

den des Nachpumpent 

von Luft. Derartige Lampen werden in einer Lichtſtärke von 1000 bis 5000 
Kerzen angefertigt. 

Ein ähnlicher Apparat zu diefem Zwecke ift unter dem Namen „Trag 

bares Sonnenlicht“ von Lut her & Rofe patentirt worden. Das Chemical Trade 
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Journal 1887, p. 202 berichtet über eine damit in Mancheſter angeftellte, 
ſehr gut ausgefallene Probe. Der Apparat befteht aus einem Stahleylinder 
als Delrefervoir, welder auf einen Bin. 146. 

Drud von Ikg pro Onabratcentimeter \ l 

geprüft und mit Giderheitsnentil ver« N 17 

jehen ift; derjelbe ift zur Verhütung — 


der Condenſation von einem gußeiſernen — 
Mantel umgeben. Bermittelft einee —/\\ 
Heinen Kofsfenerung wird das Del ver⸗ di 
dampft ımd durch ein Rohr von pafiender 


Länge in die Verbrennungslammer ges 

leitet. Hier wird (ohne ein Gebläfe 

und dergleichen) Luft in nöthiger Menge zugeführt, 
wobei ber unter einem Druck von 3,3 kg 
pro Cubitcentimeter ausftrömende Deldampf volle 
fändig umd mit blendend weißem Fichte verbrennt. 
Die Patentträger fertigen ſolche Lampen bis zu 
3000 Kerzenftärte an, und berechnen die Koften 
davon anf etwa 1 d. (8 Pf.) pro Stunde für 1000 
Keen (?). 

Die Anwendung des Schwerdles zum Carbu⸗ 
riren von Leuchtgas wird fpäter mit derjenigen 
von anderen Theerbeſtandtheilen beſprochen werden 
(Cap. 11). 


Kreofotöl als antifeptifches Mittel. 


Das ſchwere Steinkohlentheeröl, Kreofotöl, enthält etwa 15 bis 20 Proc. 
Bhenole, welche hauptfählic aus Kreſolen, wenig wirklichen Phenol und 
höheren Homologen beftehen. Es bildet deshalb ſchon in roher Form ein 
vorzügliches Desinfectionsmittel, das fir die Zwede der Großbesinfection that ⸗ 
ſachlich auch in umfangreichfter Weile angewendet wird. Fur viele Zwecke 
fört jedoch fein unangenehmer Gerud), ſowie die geringe Löslichkeit des Deles 
in wällerigen Fluſſigkeiten. Auch Dufart!) hat die hervorragenden, fäulniße 
widrigen Eigenſchaften des Kreoſotöles, namentlich des zwiſchen 210 und 300° 
fiedenden, von Naphtalin befreiten Antheiles conftatiren können. Noch inten- 
fiver wäre natürlich die desinficirende Kraft des aus dem Schweröfe, wenn 
auch in roher Form, abgeſchiedenen Phenolgemifches. Allein dieſe Abfcheidung 
foftet einen folhen Aufwand an Chemifalien und Arbeit, daß ein derartiges 
Deöinfectionsmittel viel zu theuer würde. Unleugbar befigen aber auch die 
die rohen Phenole begleitenden, neutralen, ſchweren Theeröle gewiſſe desinfir 
eirende Eigenfchaften, fo daß ſchon aus biefem Grunde eine Extraction der 


') Compt. rend. 79, 229. 
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erſteren wenig rationell wäre. Staveley hat zwar, wie wir fpäter bei der 
Beſprechung der Sarbolfäure fehen werden, ein billiges Ertractionsverfahren 
für Phenole befchrieben, immerhin aber bietet e8 größeren Bortheil, das Schweröl 
zur Application als Desinfectionsmittel in eine Form zu bringen, die wir im 
Nachſtehenden befchreiben wollen. 

Nach Engler und Diedhofft) find fchon feit dem Jahre 1874 Löſungen 
von Seifen in Theerölen oder von Theerölen in Seifen in den Handel gebradit 
worden. Dieſe Löfungen zeigen die Eigenthümlichkeit, daß fie entweder mit 
Waſſer eine Emulfion bilden, welche alfo das Theeröl im Zuſtande feinfter 
mechanifcher Bertheilung hält, oder aber fich gänzlich darin Löfen Wer der 
Erfinder diefer Löfungen ift, fcheint nicht mit Sicherheit feftzuftehen, doch iſt 
zweifellos über die Präparate von I. Schenkel?) (Chemifche Fabrik Eiien- 
büttel) zuerft (1884) in wiſſenſchaftlichen Zeitſchriften berichtet worden. Als 
dann im Sahre 1887 die Firma William Pearfon u. Co. in Hamburg 
das „Ereolin“ Jeyes' mit einem ungeheuren Aufwand an Reclame auf den 
Markt brachte, fanden diefe Präparate allgemeine. Beachtung. 

Das Creolin Bearfon’s ift zu wiederholten Malen von verfchiedenen 
Vorfchern unterjucht worden, aber erſt Dtto und Bedurts) erlannten 
jeine wahre Zufammenfegung als Theerölſeifenlösſung. Später hat auch 
Sprengert) da8 Pearſon'ſche Broduct aufs Neue analyfirt und in 
weſentlich zu dem gleichen Nefultate wie erfigenannte Forſcher gekommen. 
Danach befteht das Creolin Bearjon auf: 











! 

Beitandtbeile | Otto u. Beckurts ' Sprenger 
— — — — — — — 
Kohlenwaflerftofle . . . . | 59,60 Broc. | 44,94 Proc. 
Dhenole . . . 2 2 2 2... ı 1040 „ 1267 „ 
Boridinbajen. . . . . . 00 „ 276 „ 
Abietinjäure (Harz) . . . | 230 „ 9245 „ 
Mafler . .. 22 2.. | 340 „ 534 „ 
Nation . 2 222.0. | 280 „ | 145 „ 
Ehweidl.. 2 ..... | _ | 025 „ 
Chior. ........ | — 014 


Nach Otto und Beckurts iſt das Creolin weiter nichts als eine Miſchung 
von höher ſiedenden Homologen der Carbolſäure und Heine Mengen Pyridinbalen 
enthaltenden Theerölen (alfo Kreofotsl) mit Ratronharzfeife und Wafler. Ueber 
die emulgirenden Eigenfchaften der Harzfeife hat und aber H. Collier‘) ein 
jehr intereffante Arbeit geliefert, aus ber hervorgeht, daß eine Seife, ber 
geftellt durch zweiftündiges Kochen von 112g Colophonium mit 20g lauftiider 
Soda und 580g Wafler, die Eigenſchaft befigt, ſelbſt Duedfilber beim Chir 
teln augenblicklich in den Zuftand feinfter Bertheilung zu verjegen und daß 

1) Archiv d. Pharm. 1892, Heft 8. — *) Pharm. Gentralh. 1884, &.2W. — 
®) Ibid. 1589, ©. 227. — *) Zeitihr. j. angem. Chem. 1891, €. 18. — 
°) Pharm. Journ. and Transact. 1890, XX, p. 751; Chem.=Ztg. 1890, Rep. £. 116. 
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auch Dele und Flüffigkeiten wie Chloroform, Thymol, Samphorgeift, Kreofot ꝛc. 
duch Zuſatz von geringen Mengen GHarzfeife jchnell und volllommen durch 
Waſſer emulgirt werben. | 

Legen wir bie fo hergeftellte Seife den obigen Analyjen zu Grunde, fo 
ergiebt fi aus der Unterfuhung von Bedurts und Otto, daß 30 Thfe. 
Harz nad) Angabe von Collier zu verfeifen find und die Seife mit 70 Thin. 
Kreofotöl zu Löfen ift; die Analyfe von Sprenger erfordert die Berfeifung von 
40 Thln. Harz und Zuſatz von 60 Thin. Kreofotdl. Daraus und aus 
früheren Analyfen ) ergiebt fi, daß das Ereolin in feiner Zuſammenſetzung 
ju verfchiedenen Zeiten recht bedeutenden Schwankungen unterworfen geweſen 
ft. Emulgirende Wirkung auf ſchwere Steinfohlentheeröfe foll auch der 
Zuſatz von Gummilöfungen, ſowie gewiffer Sulfofäuren jchwerer Kohlenwaſſer⸗ 
ſtoffe aus Steinfohlentheer ?2) (Artmann’s Creolin) ausüben. 

Creolin, da8 auch unter dem Namen Krefolin, Desinfectol ꝛc. in den 
Handel kommt, bildet eine dunkelbraune, fyrupöfe Flüſſigkeit von charakterifti- 
jchem SKreofotgeruch und dem fpecif. Gew. 1,04 bi8 1,08. Das Creolin ift 
in jedem Berhältniffe Löslich in verbiinntem Alkohol (1:7), Aether und Chloro- 
form, theilweife auch in Petroleumäther, dagegen unlöslich in Holzgeift. Mit 
Waſſer bildet e8 eine Emulſion, bie befonders fchön in die Erfcheinung tritt, 
wenn man das Creolin tropfenweije in Wafler einträufeln läßt: es entftehen 
wert, von jedem Tropfen ausgehend, wolkenförmige Gebilde, die ſich fpäter 
zu einer milchweißen, gleichförmigen Flüſſigkeit ausbilden. Dieſe Emulfion, 
deren größte Vollkommenheit bei 21/, Proc. Creolin liegt, veagirt ſchwach 
alkaliſch, fledt nicht und foll auch in ftärkerer Concentration (5 Proc.) ungiftig 
jein. Mit jaurem oder alfalifchem Wafler bildet das Ereolin mehr bräunlich 
gefärbte Emulfionen, ebenjo mit Olycerin. Die Anwendung des Creolins ift 
diejelbe wie die der Sarbolfäure. 

Dom Creolin unterfcheidet fich das „Lyſol“ von Schülke und Mayr 
dadurch, daß es in Waller gänzlid) Mar löslich if. Schon früher hatte 
Schenkel unter dem Namen „Sapocarbol* ein Präparat von denselben 
Sigenjhaften hergeſtellt. W. Dammann?) nahm fpäter ein Patent auf ein 
Verfahren, um Theeröle vollftändigin wäflerige Löfung zu bringen; das Er- 
zeugniß dieſes Verfahrens ift das fogenannte Lyſol. Nach ber Patentfchrift 
vermiſcht man die Theeröle, welche reich an Phenolen und Krefolen find, mit 
einem Dele, 3. B. Yeinöl, oder einem Harze, z. B. Colophonium, und verfeift 
darauf das Del oder Harz in diefem Gemiſche durch Kalilauge unter Zufag 
von Alkohol, indem man am Rückflußkühler fo lange erhist, bis das Gemiſch 
volllommen homogen erfcheint. Man erhält auf diefe Weife braune, ölige, Har 
durchſcheinende dickliche Flüſſigkeiten oder halbfefte Maſſen, welche fich in reinem 
Bafier fofort ar auflöfen. 

Nach Gerlach 4) dienen zur Herſtellung des Lyſols die rohen Theeröle, 
welche bei einer Temperatur von 199 bis 201° übergehen, aljo die erften 


iy Köhler, Garboljäure u. Garbolfäurepräparate, Berlin 1881, ©. 135. — 
ID. RB. Nr. 51515, 1889. — *) D. RP. Nr. 52129, 1889. — *) Chen. Ztg. 
18%, 5. 1289, 
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Antheile des Kreoſotöles. Dieſe Fraction beſteht in der Hauptſache aus einem 
Gemiſche von Phenol mit Kreſolen, fo daß alſo verhältmißmäßig wenig neu⸗ 
trale Dele darin enthalten find. Auf Antrag des Reichögefundheitsamtes nit 
durch Entjcheidung des Patentamted vom 22. April 18961) das Dam- 
mann'ſche Patent theilweife für nichtig erflärt worden. Die Nichtigkeits⸗ 
erflärung bezieht fi auf den weſentlichſten Theil des Patentes, fo zwar, daR 
das Verfahren zur Löſung der Krefole in Seife frei gegeben ift uud nur der 
Berfahren, die eigentlichen Theeröle durch Seife Löslich zu machen, beftchen 
bleibt. Krejollöfungen in Seife kann fomit Jeder herftellen und nur der 
Name Lyfol bleibt geſchützt. 

Nah W. Reuß)?) zeigen die Lyfole der Chemifhen Fabrik Eifen- 
büttel (Schentel) und von Schülke md Mayr (Dammann) folgende 
Zufammenfegung: 


| - 
Beſtandtheile | Eifenbüttel Schülke u Mayr 








| 
Reintreiole 49,20 Proc. 44,58 Proc. 
Krejolverunreinigung Rofeefol . .... . 0,76 440 „ 
Rinoljaures Kali ' 80 27 jr n 
Glycerin, natürlich | Waflerjreie Seife . . . 213 „ „ 
„  üntlid v2 „ 
Aſche. . 6, Pu 717 , 
Waſſer .... ........ 21,34 „ BEE Cs BE BE EEE EB 9,32 „ 
| 100,09 Proc. 


[9974 Wroc. | 10008 Proc 99,74 Proc. 
| 


Lyſol dient zu den gleichen Sweden wie Creolin und Carbolfäure. Em 
Nachtheil, den beide Präparate am Operationstifche aufweifen, ift der, daß bein 
Waſchen der Hände und Inftrumente diefe und die Haut fchlüpfrig werden. 
Diefen Nachtheil beit, wie wir fpäter fehen werden, ein anderes, hierher 
gehöriges Präparat, da8 „Krefol Raſchig“, nid. 


Berwendung des Schweröles zum Imprägniren von Hol; 


Die Confervirung bes Holzes, insbeſondere der Eifenbahnjchwellen, Telt⸗ 
graphenftangen, Pfähle für Hafenbauten u. f. f. ift eine Induſtrie vom großer 
Bedeutung, welche mit derjenigen der Theerdeftillation in inniger Verbindung 
fteht, infofern al8 der größte Theil der vom Theer abdeftillirten Oele für 
diefen Zweck verwendet wird, und als wir die erfte Eintwidelung ber Ther 
deftillation auf die Nachfrage nad) ſolchen Delen zurüdführen können, welche 
durch die Einführung von Bethell's Verfahren entftand (1838). 

Die Gefchichte der Holzconfervirung im Allgemeinen und diejenige der 
Kreofotirens im Befonderen ift in den verfchiedenen Werken enthalten, welche 








!) Chem. Ind. 1897, ©. 8 u. 9. — *) Pharın. Zig. 1894; Zeitichr. F. angem. 
Chem. 1894, ©. 569. 
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auf dieſe Induftrie näher eingehen, und auf welche wir in Bezug auf die tech- 
niſchen Einzelheiten verweilen müfjen. Wir nennen hiervon: Ad. Mayer, Che- 
nische Technologie des Holzes (Braunſchweig 1872); Bureſch, Der Schug bes 
Holzes (2. Aufl, Dresden 1880); Heinzerling, Die Sonfervirung bes 
Hohes. Die folgenden Angaben find großentheils einer in Deutichland wohl 
wenig gelannten Abhandlung von S. B. Boulton entnommen, welche viele 
eigene Studien und Erfahrungen enthält ?). 

Theer und Pech find von ben älteften Zeiten an zum Unftreichen oder 
Beihmieren von Holz gebraucht worden; befondere Beifpiele des Schuges von 
Holz gegen Fäulniß werden erwähnt in Bezug auf die Bühne, auf welcher der 
Zeus der Phidias zu Olympia ftand, und auf die hölzerne Bildſänle der Diana 
zu Ephefus (Bonlton, ©. 5). Die Eonfervirung der ägyptifchen Mumien 
kann man großentheil® in biefelbe Kategorie ftellen. Aber man muß einen 
großen Schritt in der Gefchichte thun, ehe man zu einer weit verbreiteten An⸗ 
wendung von fänlnigwidrigen Mitteln für Holz kommt. Abgefehen von einigen 
vereinzelten Berfucdyen mit verjchiedenen Mitteln, welche im 18. Iahrhundert 
angeftellt wurden, finden wir thatſächlich nichts in diefer Richtung bis zum 
Anfange des 19. Jahrhunderts gefchehend, obwohl die Urkunden des englifchen 
Patentamtes ſchon von 1768 ab alle möglichen Antifeptica enthalten (Boulton, 
©. 8). Erft feit der Entflehung des Eiſenbahnſyſtems hat die antifeptifche 
Behandlung des Holzes fich ausgebreitet. Im Jahre 1838 Tagen dem 
Publicum ſchon alle die vier Sufteme der Holzeonfervirung vor, welche Heute 
allein im Gebrauche find, und warben um die Gunſt der Ingenieure, nämlich: 
1) Qnedfilberfublimat, befannt ſeit 1705, wiederum eingeführt von 
3. H. Ryan; 2) Kupfervitriol, befannt feit 1767, beſonders eingeführt von 
Bouderie; 3) Chlorzink, bekannt feit 1815, wiederum patentirt von Sir 
William Burnett, und ſchließlich 4) ſchweres Theeröl, fpäter Kreofotöl, ein» 
geführt von Bethell. 

Hier werden wir uns natitrlich nur mit dem fegterwähnten Mittel bes 
faſſen, welches übrigens die drei anderen an Wichtigkeit weit itbertrifft und fie 
in England ganz verdrängt hat. Pflanzentheere und Ertracte davon wurden 
in England und Amerika ſchon 1756 gebraucht (Boulton, ©. 10). Der 
erfte, welcher die Producte der Deftillation von Gastheer zur Imprägnirung 
von Holz anmwendete, war der Deutſche Kranz Moll (E. P. Nr. 6983, von 
1836). Er fchlug vor, im Anfang der Operation die Dele zu verwenden, 
weiche leichter ald Waſſer find und die er mit „Eupion“ bezeichnete; jpäter 
aber die ſchweren Dele, die er „Kreofot“ nannte. Beide Namen find aus 
Reichenbach's Unterfuhung der aus Holztheer erhältlichen Probucte ent: 
nommen, da man zu jener Seit nicht den fundamentalen Unterfchied in der 
Zufammenfegung von Holztheer und Steinlohlentheer kannte. Wirkliches 
Kreofot, wie das von Reichenbach fo benannte Product, kommt im Stein- 
tohlentheer nicht vor; aber das in legterem enthaltene Phenol wurde lange Zeit 


!) On the antiseptic treatment of timber, Proc. Inst. Civ. Eng. 1383 
—1884, vol. 78, p. 4. 
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mit Reichenbach's Kreoſot verwechſelt. Moll's Verfahren war augenſchein⸗ 
(ich unpraktiſch, ſo weit es die Anwendung von Leichtöl vorſchrieb; aber es 
war nun ber Anſtoß zur Anwendung von Steinkohlentheerproducten in diejſer 
Richtung gegeben, und ſchon 1838 folgte deſſen praftiiche Einführung durd 
Sohn Bethell. Die Worte „Kreofot* und „kreoſotiren“, weldye jet fo 
allgemein in diefer Verbindung angewendet werden, ftanmen von Franz 
Moll; fie kommen noch nit in Bethell's Patent vor, welches nicht weniger 
als achtzehn verfchiedene Mifchungen und LXöfungen, öliger, bituminöfer Zub- 
ftanzen und von Metallfalzen, aufzählt. Unter diefen befindet fich eine Miſchung 
von Steintohlentheer mit einem Drittel bi8 der Hälfte feiner Menge von aut 
dem Theer beftillirtem Schweröl, und noch 1849 erwähnen Bethell's Licenz⸗ 
verträge die Beimiſchung von Gastheer. Um diefe Zeit weigertem ſich die 
Inſpectoren häufig, den Gebrauch von Schweröl zuzulafien, welches nicht mit 
Theer verdidt war (Boulton, ©. 14), da man nicht wußte, daß das Fed 
in dem Procefje nur Hinderlich if. Kurz nachher muß man die erlamt 
haben; das Schweröl fam für ſich in Gebrauch, und es ſchlich fich in die Aut 
jchreibungsbedingumgen der Widerfpruch ein, daß das Holz nad Bethell's 
Patent imprägnirt werden folle, und daß das Kreofot von Steinfohlentheer frei 
fein müſſe. 


Der jest allgemein zur Imprägnirung von Holz, fowohl mit Kreojotöl 
als auch mit Chlorzint, angewendete Apparat wurde zuerft von Brsant, dem 
Director der Barifer Minze, 1831 vorgeichlagen und zur Injection von 
Leinöl und Harz gebraudt. Das Princip des Bréͤant'ſchen Verfahrens 
wurde von I. Bethell angenommen und von ihm und 9. P. Burt fehr ver: 
beflert. Ihr vor mehr ald 30 Jahren conftruirter Apparat ift allenthalben 
in feinen wefentlihen Zügen nachgeahmt worden, und ift in ben oben er 
wähnten Büchern ausführlich befchrieben. Er befteht aus einem jehr ftarlen 
horizontalen ſchmedeeiſernen Keſſel von etwa 2m Durchmeſſer, 10 bis 20m 
Fänge und von 10mm Blechſtärke. Das Holz wird auf niedrige Eifenwagen 
gejchichtet, die man auf Schienen in den Cylinder hineimichiebt, deſſen Vorder: 
jeite dann durch einen Dedel verfchloffen wird. Jetzt wird die Luft and 
gepumpt, bi8 dad Manometer 1/. oder ?/, Atmofphärendrud anzeigt und der 
Keſſel mit einem Behälter in Verbindung gefeßt, welcher auf 50° (bei welcher 
Temperatur es vollfommen flüſſig fein follte) erwärmtes Kreoſotöl enthält 
Das Del ſtürzt fofort in das Vacuum hinein und dringt tief in die Poren de 
Holzes, während jonft die in diefen enthaltene Luft fid) dem Cindringen der 
Deles beharrlic, widerfegen würde. Wenn fein Del mehr aufgefangt wird, 
wird eine Drudpumpe in Thätigkeit gefegt, voelche weitere Mengen von Oel m 
ben Cylinder einpreßt, bis ein Drud von 8 bis 10 Atmofphären erreicht it. 
Diefer wird mehrere Stunden aufrecht erhalten und das Holz abforbirt dabei 
durchichnittlich etwa 150 Liter pro Cubikmeter. 

Das Verfahren, Kreofotöl oder ähnliche Körper im Dampfzuftande m 
dad Holz zu injiciren, welches man mehrfach verfucht hat (Lukin 1812, 
5. Moll 1836, Bethell 1864 u. f. w.) fonnte unmöglich zum Ziele führen. 
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Hol wird durch Erhigen auf etwas liber 120° fchon geſchwächt, und bei 150° 
ernftlich angegriffen, während der Siedepunkt der Sreofotöle von 200 bis 
370° geht. Man könnte daher ihre Dänpfe nur unter ſolchen Temperatur- 
und Drndverhältniifen in das Holz injiciren, daß der Werth des leßteren ver- 
nichtet werden würde, und die Erfahrung bat dies beftätigt. Ebenſowenig 
Erjolg Hat die Anwendung eines Stromes von liberhigtem Wafferdampf zur 
Verflichtigung des Kreoſotöles gehabt (Boulton, S.30, 31 und weiter unten). 

Eine Schwierigfeit im dem Kreofotirungsverfahren ift die Gegenwart 
von Feuchtigkeit in dem zu confervivenden Holze. Im frifch geichlagenen 
Zuſtande, oder fo wie e8 aus den Holzteichen kommt, ift e8 nicht geeignet zum 
Kreojotiren und muß erft vier bis ſechs Monate an der Luft getrocknet 
werden. Man hat vieles verjucht, um das Holz kunſtlich zu trodnen und 
damit die Nothwendigkeit des langen Aufbewahrens an der Luft zu umgehen, 
weiches ſehr umftändlich und manchmal unmöglich ift, wenn man Pfähle u. dgl. 
aus großen Balken zum fofortigen Gebrauche bei Hafenarbeiten u. dgl. heraus⸗ 
fügen muß; aber alle diefe Berjuche find aufgegeben worden, da, wenn bie 
Hitze wirklich hinreicht, um das Wafler auszutreiben, die Holzfajer jedesmal 
auch ſchon angegriffen wird. 

BoHl!) machte einen Vorſchlag, der, wenn er ſich bewährte, dieſe 
Schwierigkeit umgehen würde, indem das Kreoſot aus einer öligen in eine 
wäflerige Flütffigleit verwandelt würde, nämlich Zufag von genügend Aetznatron 
zum Kreoſot, um es miſchbar mit Waſſer zu machen, Imprägnirung des 
Holzes mit diefer Flüffigkeit und ſchließlich „Fixirung“ des Kreoſots mit 
verbinnter Eifenvitriollöfung. Aber da diefes Verfahren augenfcheinlich nie 
im Großen andgeführt wurde, fo brauchen wir nichts weiter darüber zu jagen. 

Ein anderer Ausweg ift der, das Kreofotöl in fo heißem Yuftande anzu- 
wenden, daß das im Holze enthaltene Wafler während der Operation ver- 
dampft. Ein auf dieſes Princip gegründetes, aber gewiß in anberen 
Beziehungen unvollkommenes Verfahren ift von Belton erfunden worden und 
ihemmt nach einem Berichte von Dtt?) im Jahre 1874 in Amerika viel auß- 
geübt worden zu fen. Es beftand darin, das Holz im friſch gefällten Zuſtande 
in eijerne Cylinder zu bringen, ed mit Kreofotöl zu bededen und dieſes 
emige Zeit auf 100 oder 110° zu erhigen, bis das Waſſer verdampft war, 
worauf friiches kaltes Del hineingelafjen wurde. Dieſes zwingt das jchon im 
Eylinder enthaltene heiße Del, in die Poren des Holzes einzubringen, inden 
durch die Abkühlung eine Tuftverbiimnung entfteht. ‘Der dazu dienende Apparat 
wird von Ott abgebildet und bejchrieben. Es ift fehr zweifelhaft, ob man auf 
diefem Wege eine gründliche ISmprägnirung erreicht; die fehr unvollkommene 
Kuftverbännung und die Abweſenheit von Drud am Schluſſe machen dies un- 
wahrſcheinlich. Pelton's Verfahren fcheint doch nicht fehr viel Erfolg gehabt 
zu baden, denn in einem Berichte eines Ausſchuſſes der Gefellichaft amerika⸗ 
niſcher Ingenieure an die Sahresverfammlung vom 25. Juni 1885 3) wird 

i) Dingl. Iourn. 117, 448. — 2) Wagner's Jahresb. 1874, €. 959. — 
*) Brivatmittheilung von Herrn ©. B. Boulton. 
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daſſelbe gar nicht erwähnt, obwohl 
werben. 


Schweröl, 


viele andere Verfahren bort beſchrieben 


Der beregte Zived wird jedoch volllommen erreicht durch das von Bonlton 





Ku 


patentirte Verfahren (E. P. Nr. 1854, 
von 1879). Das Holz wird in 
den gewöhnlichen Hochdrudapparat A 
(Sig. 146) eingebracht, welcher mit einem 
etwas hohen Dom a verfehen ift. Radr 
dem die Luft wie gewöhnlich ausgepumpt 
worden ift, wird das Kreoſot durch 
das Rohr b mit einer Temperatur von 
etwas über 100° eingeführt, aber man 
läßt e8 nicht bis ganz oben Hin fteigen, 
fo daß der Dom a immer leer bleibt 
und das Kreoſot nicht in das Abzugerohr 
übergefaugt wird. Der Kefiel B diem 
zur Erhitzung des Kreofots. Das Ans 
pumpen ber Luft wird mittelft der Bam 
pen C fortgefegt, bis alle Feuchtigkeit, 
die in den Poren des Holzes enthalten 
war, durch die Hitze des Kreofotöles vers 
dampft und im Zuftande von Dampf 
durch die Luftpumpe abgefaugt worden 
iſt. Da die Temperatur weit unter 
dem Siedepunfte des Kreoſots Liegt, je 
wird diefes nicht verdampft. Der Waſſer⸗ 
dampf geht durch den Dom a fort, 
conbenfirt ſich beim Durchgange durch 
das Schlangenrohr D und das Waſſer 
ſammelt fi in ben Vorlagen EF, w 
man die übergegangene Menge mefler 
farm. Man lann das Holz ganz naf 
einführen; das Waffer wirb dann durch 
Kreofot erſetzt, wovon bis 225 Liter pro 
Ladung (circa 1500 kg) aufgenommen 
werben, ohne daß das Holz je einer 
trodenen Hitze ausgefegt wäre. Der 
Imprägnirungsprocei kann dann mit 
teift der Pumpen G im gewöhnficer 
Weiſe zu Ende geführt werben. 
Boulton's Verfahren verurjadt 
nad) feiner Angabe geringe Mehrfoften 
und einige Stunden mehr Zeit zur De 
handlung fehr naſſen Holzes, aber lange 


. nicht fo viel Zeit und Koften als die 
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fünftliche Trodnung des Holzes durch Wärme, abgefehen von der Gefahr der 
Verſchlechterung im legteren Yale; beim Vergleiche mit der Trocknung in ber 
Luft durch ſechsmonatliche Aufbewahrung muß man die Zinfen und den Werth 
des Raumes gegenüber den Koften des neuen Verfahrens in Rechnung 
ziehen. 

Ein von Blythe im Bordeaur patentirtes Verfahren (D. R⸗P. Nr. 10423) 
befteht im Wefentfichen darin, überhigten Dampf in Kreofotöl einzuleiten und 
die Miſchung von Wafler- und Kreofotdampf auf das in einem gejchloffenen 
Keſſel enthaltene Holz wirken zu laflen. Dieſes Verfahren ift in Frankreich 
vielfach ausgeführt worden, aber mit fehr ſchlechtem Erfolge 2). Eine Schwelle, 
weiche nad dem gewöhnlich in Deutichland ausgeübten Verfahren 18 kg 
Kreofotöl aufnehmen würde, nimmt bei Blythe's Verfahren nur 11kg auf. 

Der in ben verfchiedenen großen Fabriken der Sirma Julius Rütgers 
ausgeübte Proceß ift folgender. Die Schwellen werden in Trockenöfen einer 
allmälig auf 1300 fteigenden Temperatur ausgeſetzt und werden hierbei etwa 
vier Stunden erhalten, bis fein weiterer Waflerdampf abgegeben wirb und die 
Schwellen gleichförmig erhigt find. Sie werben dann noch heiß auf demfelben 
Wagen in den Kreofotircylinder eingefiihrt, der dann Iuftdicht verſchloſſen wird. 
Num wird innerhalb 30 Minuten eine Luftleere bis auf wenigftens 55 mm 
OQueckſilberdruck heroorgebradht, und diefe nod 30 Minuten anhalten gelaffen. 
Hierauf ſetzt man den Cylinder mit dem Behälter in Verbindung, in dem ſich 
das erwärmte Kreoſotöl befindet, und nachdem dieſes eingetreten ift, bringt 
man es unter eimen Drud von wenigftens 63/, Atmofphären, den man min⸗ 
deftend eine Stunde anhalten läßt. Buchene Schwellen muß man entweber 
tm Trodenofen trocknen oder dämpfen, wenn fie noch ganz grün find, ehe der 
Saft angefangen hat zu gähren. Das Trodnen im Ofen ift fchwierig, weil 
das Buchenholz Neigung zum Reigen Hat; es ift daher vorzuziehen, das Holz 
zu dämpfen, 618 die Temperatur ſelbſt im Inneren iiber 100° ift und fo den 
Saft zugleich durch; Auslaugen zu entfernen. Wenn die Imprägnirung durd) 
wäjlerige Loſungen erfolgen fol, jo ſetzt man die gebämpften Schwellen ſofort 
dieſem Procefie ans; aber bei Theerölen muß man das Holz zuerft Iufttroden 
werben laffen, was im Frühjahr oder Sommer zwei oder drei Monate in An⸗ 
\prud) nimmt. Gut vorbereitete und richtig imprägnirte Buchenfchwellen Leiden 
nicht mehr al8 die von irgend welcher anderen Holzart. Das Holz wird durch 
und dur imprägnirt; es bleibt hart und zähe, und die Schienennägel halten 
ganz feft darin, wie e8 oft bei lange in Gebraud) gewefenen Schienen nach⸗ 
gewiefen worben if. Zuweilen wendet man dort auch eine Mifchung von 
Kreofotöl nnd Chlorzint an. 

Ehaligny und Onpst-Sionnefl haben einen auf Eifenbahnwagen 
montirten fahrbaren Holzimprägnirungsapparat conftruirt, welcher es 
geftattet, diefe Operation an jeder Eifenbahnftation auszuführen?). Aehnliche 


) Vergl. Claus, in Wagner⸗-Fiſcher's Nahresb. 1883, S. 1202, wo viele inter: 
eſſante Einzelheiten über die Ergebnifje verihiedener Methoden der Holzconjervirung 
angeführt find. — ) Armengaud’S Publication industrielle 1884/85, 30, 295; 
Tingl. Journ. 260. 75. 
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Apparate werden von der Firma Burt, Boulton und Haywood in ihrem 
franzöfifchen Geſchäfte vielfach angewendet. 

Ein Apparat, bei welchem gleichzeitig die Luft aus den Stämmen gefogen 
und Imprägnirflüffigfeit eingepreßt wird, ift Drittler !) patentirt worden. 

R. Schulz?) will das Imprägniren ber Eifenbahnfchmwellen in befon- 
deren Anftalten gänzlich umgehen. Er fchraubt in der Mitte der Schwellen 
eine gußeijerne Büchſe mit hohler Schraube ein, durch welche ein Docht geit, 
und füllt die Büchſe mit Theeröl. Durch die Wirkung des Dochtes wird das 
Imprägnirungsmittel allmälig dem Holze mitgetheilt. Einen ähnlichen Bor- 
ihlag macht Xiebau?). 

Das Kreofotiren wird auch auf Segel, Schiffstaue, Fiſchernetze u. dergl 
ausgedehnt und ſchützt biefe weit beſſer als das gewöhnliche Theeren. Ban 
verfieht die Gegenftände.erft mit einer Art Gerbung, indem man fie mit ver 
dünnter Leimlöfung und dann mit einem Lohebade behandelt. Hierbei ſchlägt 
fich Leimfubftanz in der Pflanzenfafer nieder, welche dadurch befähigt wird, bei 
der jett folgenden Behandlung mit Kreojotöl dafjelbe zu firiren und aud) dem 
Seewaſſer gegenüber feftzuhalten. 

Die Vortheile des „Kreojotirens“ von Hölzern, wie man diefe Operation 
oft nennt, find mehrfacher Art, chemiſch und mechaniſch. In chemifcher Be 
ziehung fchrieb man früher gewöhnlich die Hauptwirkung des Steintohlen- 
freofots den „Säuren“ deſſelben, d. 5. den Phenolen, zu, welche allerdings das 
Eiweiß jofort coaguliren und mithin organifches Leben unmöglich maden. 
Dies, in Verbindung mit der jegt ganz allgemeinen Annahme, daß Fäulniß⸗ 
und Verweſungserſcheinungen nur in Gegenwart von mifroffopijchen Orga⸗ 
nismen (Vibrionen, Bacterien) auftreten, und deren Lebensproceß zur noth 
wendigen Bedingung haben, würde e8 allerdings ſchon an fid) erklären, warum 
ein mit Phenolen getränftes Holz nicht verweſen kann, geſetzt, daß dieje Phenole 
nicht wieder ausgewajchen werden. Hiernach müßte aljo der Werth ded Im: 
prägnirungsöles mit deſſen Gehalt an Phenolen gleichbedeutend fein. Tiejer 
Anſicht wird jegt meift widerjprochen und angenommen, daß die fogenannten 
„indifferenten Dele“ einen hervorragenden Autheil an der confervirenden Kraft 
des Steinkohlentheerkreoſots haben. ebenfalls fpielen die legteren Dele eine 
Hauptrolle bei den phyſikaliſchen Wirkungen des Kreoſots, welche allerdinge 
eine fehr große Bedeutung beanfprucdhen. Das Del verftopft nämlich durch 
die Art und Weife, wie es erft dur ein Vacuum, dann durch Hochdrud, in 
das Holz hineingepreßt worden ift, deſſen Poren, und leimt gewiffermaßen alt 
Theile defjelben zufammen, jo daß fein Waller eindringen kann, welches ja eine 
unerläßliche Bedingung zur Entwidelung jener Organismen und zur Zer— 
ftörung des Holzes durch Fäulniß oder Vermoderung ift. Auch größere 
Infecten und andered Ungeziefer werden durch den Gerucd, des Freofotirten 
Holzes abgefchredt. Es giebt viele umbezweifelte Fülle, wonach kreofotirter 
Holz felbft den Angriffen des geflicchteten Bohrwurms, Teredo navalis, viele 


1) D. R.P. Nr. 75805. — °) D. R.P. Nr. 53854 ; Zeitſchr. f. angem. Chem. 
1890, &. 745. — 9) D. RB. Nr. 50295 und 52898. 
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Jahre widerftanden hat; aber es kommen auch Fälle des Mißlingens vor, und 
zwar in demfelben Wafler, wo fich die gut erhaltenen Pfähle befinden. Der 
Miperfolg kommt entweder davon, daß der äußere, gut kreoſotirte Theil des 
Holzes von den Zimmmerleuten abgebrochen oder abgeſchnitten worden ift, fo daß 
der Wurm in das Innere des Holzes hineingelangen konnte, oder dadurch, daß 
das Holz im feuchten Zuſtande oder unvolllommen freojotirt wurde; oder durch 
Anwendung von zu diinnem, leichtem und flüchtigem Kreofot. Das für Ber- 
wendung im Seewafjer beftimmte Holz follte eine ſtärkere Kreofotirung erhalten, 
und befler in runden, al8 im vieredigen Zuſtande verwendet werden, weil das 
Kreofot leichter vom Splintholze ald vom Kernholze abforbirt wird, und das 
erftere mithin einen jchligenden Ring gegen das Irefect bildet (Privatmittheilung 
von ©. B. Boulton). 

Kreofotirte Rebpfähle follen die Phyllorera fernhalten (Polyt. 
Rotizblatt 1886, S. 304); doc) bedarf dies nod) jehr der Beftätigung. Dafür 
ſpricht allerdings, daß in Rheinheſſen, wo faft ſämmtliche Rebpfähle treojotirt 
werden, der gefährliche Paraftt noch nicht aufgetreten ift, obgleich in der Nach⸗ 
barihaft ſchon bedeutende Herde entdedt worden find. Es iſt aud) behauptet 
worden, daß derartige Rebpfähle dem Weine einen carbolfauren Geſchmack er- 
teilen; diefe Behauptung ift einfach abjurd, wie die Erfahrungen in Rhein: 
hefien unmwiderleglich beweijen. 

Eine intenfivere Wirkung des Kreofotirens will die Actiengefellfchaft 
der vereinigten Arad-Cſanader Eifenbahnen!) dadurch erzielen, daß 
fie zum Imprägniren ber Schwellen neben den ſchon gebräudjlichen Salzen von 
Eiſen, Zinf, Kupfer u. dergl. eine Harzkreoſotſeife (Creolin) verwendet. 
Nah) der Eimwirkung der Metallfalze tränft man damit die Schwellen, und 
fällt auf diefe Weile innerhalb der Faſer des Holzes unlösliche, harzfaure 
Metallſalze. Aehnliche Vorfchläge find fchon von M. Kregihmar?) und 
G. Wolniewicz ?) gemadht worden. Auch der von Bohl (S. 493) gemachte 
Vorſchlag gehört Hierher. | 

Ueber die in Amerika gemachten Erfahrungen in der Confervirung des 
Holzes mit Steinkohlentheer-Schweröl (dead oil) und Holztheerfreojot berichtet 
ausführlich Clark). Er fommt zu dem Schluffe, daß erfteres weniger Waſſer 
und mehr erftarrende Beftandtheile enthält und fich leichter im Kreofotcylinder 
behandeln läßt. Das Holztheerkreofot ift dagegen frei von dem hier ſchädlichen 
Ammoniak und aud) an der Luft weniger flüchtig und in Waſſer weniger lös⸗ 
ih. Somit gleichen fi) die Vor- und Nachtheile der beiden Conſervirungs⸗ 
mittel gegenfeitig aus. 

Längere Zeit ift es ftreitig gemwefen, welche Rolle da8 Naphtalin im 
Kreoſotöle fpielt. Wir wiffen, daß daflelbe in großer Menge im Schweröle vor- 
kommt und beim Erkalten der erften Portion defjelben reichlich austryftallifirt. 
Seine Menge wird noch dadurch vermehrt, daß auch die des Benzols und feiner 


i) D. R.⸗P. Nr. 533691; Zeitſchr. f. angew. Chem. 1890, &.745. — *) Chem.⸗ 
Zig. 1889, &. 31. — ?°) Ibid. 1889, ©. 1089. — *) Journ. Chem. Soc. Ind. 
1890, p. 1008. 
Lunge -Köbler, Eteintohlentbeer. 32 
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Homologen, ſowie des Phenols beraubten Leichtöle, welche ungemein reich an 
Naphtalin find, im Laufe der Fabrikation zu dem Schweröle mit zugeſetzt werden. 
Wie die Imprägnirungsanftalt das Kreoſot empfängt, ift es Häufig gan; 
breiig von ausfryftallifirtem Naphtalin. Bei dem Procefje der Imprägnation 
wird das Del auf 50° erwärmt, wobei fi) das Naphtalin wieder auflöft unt 
erft nad) dem Erkalten des imprägnirten Holzes wieder in deſſen Innerem, 
mitten unter den übrigen Beitandtheilen des Deles, dem coagulirten Eimeiß x., 
auskryſtalliſirt. Man Hat nun früher geglaubt, dies thue der Confervinung 
des Holzes Schaden, etwa dadurch, daß das Naphtalin, welches ja ſchon bei 
gewöhnlicher QTemperatur langjam verdampft, wie e8 fein intenfiver Geruch 
bezeugt, fi) aus dem Holze verflüchtige und in demfelben Poren zuräüdlafie, 
welche ſich mit Feuchtigkeit vollfaugen und Brutftätten mikroſkopiſcher Fäulnik- 
" organismen werden können. Daher haben verfchiedene Imprägnirungsanftalten 
den Naphtalingehalt des Kreofotöles auf ein Minimum beſchränkt, was dem 
Theerdeftillatenr große Unbequemlichfeit verurfachte, namentlich früher, wo man 
fo gut wie gar feinen anderen Abzug für das Napbtalin Hatte. Selbſt jegt 
wird von dieſem Körper noch immer weit mehr (im rohen Yuftande) producir 
als confumirt. 

Es Scheint aber, als ob jene Furcht der Imprägnirungsanftalten vor dem 
Naphtalin ganz unbegründet fei. Erftens ift das Naphtalin an fich unzweifel⸗ 
haft ebenfalls ein Desinfectionsmittel, und wirft hinderlich auf die Enwickelung 
niederer Organismen ein. Zweitens, wie aus einer Unterſuchung von C. Mey⸗ 
mott Tidy!) hervorgeht, welche fpeciell für diefen Zweck angeftellt wurbe, iſt 
der Berluft durd) Verdampfung des Naphtalins nicht nur ein jehr geringer, 
jondern findet auch faft ausjchlieglic, in den erften Tagen nach der Herausnahme 
des Holzes aus den Imprägnirungsapparaten ftatt. In den erften ein bis zwei 
Tagen verdampft allerdings etwas Naphtalin von der äußerften Oberfläche des 
Holzes, dann aber zeigt fi) gar kein Gewichtsverluſt mehr und das Innere bleibt 
ganz unverändert. Nach Tidy nützt das Naphtalin ſowohl in chemifcher ald phyfi- 
faliicher Beziehung, thut keinesfalls irgend welhen Schaden und die Stipula- 
tion, daß das Kreofotiröl davon befreit fein jolle, feheint eine ganz unnöthige. 

Wie abweichend die Anforderungen verfchiedener Imprägnirungsanftalten 
in Beziehung auf die Eigenſchaften des Kreofotöles find, geht am beiten aus 
der Zuſammenſtellung auf ©. 498 und 499 hervor. 

Tolgende Tabelle 2) zeigt den allgemeinen Charakter der widhtigiten eng⸗ 
lifchen Kreofotforten. Die Proben A. beftanden aus dem ungetrennten Tele, 
während bei den Proben B. (aus der Fabrik in Beckton) ein Theil des Gründles 
und Naphtalind weggenommen war, weshalb fie etwas flüchtiger und reiher 
an Phenolen find; diefe fchmolzen zwiſchen 33 und 361/39, und trübten fich 
beim Abkühlen zroifchen 31 und 28%. Die Mufter C. waren „Provimialöle“, 


1) Enthalten in einem jpeciellen Gutadten, das von Tidy ſelbſt Lunge 
handſchriftlich zur Dispofition geftellt worden und auch im folgenden weſentlich benust 
worden ift; man vergleiche auch feinen jpäteren Bericht von 1883. — *) Aus Allen'ß 
Commercial Organic analysis, 2. Aufl. II, ©. 555. 
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| ' Deftilat | Theerjäuren 











h if. Gem.| .. 
re ne bis 816 
Proc. 
Proc. des Deſtillates 

A. Schwere Londoner Oele: Marimum. . | 1,076 79 | 8,0 
Minimum. . | 1,048 60 | 30 

Durchſchnitt von 20 Proben. . | 1,0588 71,5 5,6 
B. Oele von Bedton: Marinıum. . — 91 10,2 
Minimum. . — 78 8,2 

Durchſchnitt von 20 Proben. . — 82,8 9,15 

C. Englifhe Provinzöle: Maximum. . | 1,056 90 24,0 
Minimum. . | 1,024 72 I! 185 
Durchſchnitt von 18 Proben. . ' 1,0885 81,8 | 18,6 


| 
alle bei 329 ganz flitffig, manche fchon bei 151/50. Das Mufter mit. 72 Proc. 
Deſtillat und 13,5 Theerfäuren ſtammte von einer fpeciellen Behandlung. Die 
hier analyfirten Provinzialöle waren übrigens entichieden reicher an Theerfäuren, 
als e8 der Durchſchnitt ift. 

Die Londoner und Überhaupt die aus Theer von Newcaftler Kohle ger 
wonnenen Schweröle find meift am reichften an Naphtalin und hod) fiedenden 
Subſtanzen und ärmer an Theerfänren. Die „Provinzöle“ aus Mittelengland 
find leichter, dünner, flüchtiger, ärmer an Naphtalin und reicher an Theerfäuren. 
Die fhottifchen, großentheils von Cannelkohle ſtammenden Dele find noch diinner 
und flitchtiger, und zumeilen leichter als Wafler. 


Der gegenwärtige Stand der wichtigen Frage, welches die befte Beſchaffen⸗ 
heit von Steintohlentheeröl zu Kreofotirungszweden ift, wird ſehr Mar durch 
die num folgenden Anseinanderjegungen beleuchtet, welche wir Heren Boulton 
(Mitbefiger ber größten Impfägnirungsanftalt der Welt) verdanken. 

„So fange die Anficht der Wiffenfchaft itber die Urfache der Fäulniß nicht 
feftgeftellt war, mußte die Auswahl der zu ihrer fünftlichen VBerhiitung dienenden 
Stoffe nothmenbiger Weife mehr oder minder durch Taften gefchehen. Liebig's 
Theorie ber Eremacausis war wiflenfchaftlicher als viele der früheren Verſuche, 
die Aufgabe zu löfen, aber fle widerſprach der Anficht, daß Gährung und Fäul⸗ 
niß oder Verweſung thieriſcher und pflanzlicher Materie durd) Iebende Weſen 
verurfacht würden. Er glaubte, daß die Zerjegungsvorgänge durd) die An- 
wendung verfchiedener Stoffe verhlitet werden könnten. Uber feine Theorie 
giebt Feine Erklärung der Wirkungsart jener Gegenmittel und mithin feinen 
jicheren Führer für ihre Auswahl.“ 

„zu Liebig's Theorie gefellte fich auf diefem oder jenem Wege der 
berrichende Glaube, daß die Fäulniß thierifcher oder pflanzlicher Gewebe durch 
die Coagulirung des in ihnen enthaltenen Eiweißes anhaltend verhindert werben 
könnte.“ 

„Aber die Frage wurde in ein ganz anderes Licht durd) das Auffommen 
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der neuen Termenttheorie gerlidt. Nach diefer, wie fie dur) Paſteur Har 
bingeftellt worden ift, treten die Erſcheinungen des organiichen Zerfalles nicht 
auf ohne die Gegenwart lebender (mikroſtopiſcher) Keime, und find diefe Lebe- 
weſen die wirklichen Träger der Yerfegungsprocefie. Außerdem find die ver: 
ſchiedenen Arten ber Gährung, die wir fennen, mit Beftimmitheit auf die Wir⸗ 
fung beftimmter Lebewejen zurüdgefiihrt worden, von denen jedes erfanıt, 
fortgepflanzt und zur Hervorbringung feiner fpeciellen Art von Gährung bemust 
werden ann, alfo für Eifig, Bier, Wein u. |. f. Andere Lebewefen, welde ba 
lebenden Thieren Krankheitserſcheinungen hervorrufen, find entdeckt worden und 
ihre Fortpflanzungs- und Angriffsmethoden find der Gegenftand von fiberaus 
intereflanten Nachforfchungen geworben.“ 

„Endlich haben wir alſo jest beftinunte und zuverläffige Kennzeicher 
für das Weſen der Subftanzen, welche zur Verzögerung oder Aufhebung orga- 
nischen Zerfalles angewendet werben follten. Dieſe Gegenmittel müflen fäul⸗ 
nißwidrig (antifeptifch) fein, d. H. fie müſſen entweder die feindlichen Lebe 
weien tödten können ober aber die zu fchligenden Körper mit einer folden 
Hülle umgeben, daß die Entwidelung jener Zerftörungsträger verhütet wird. 
Man kann fie nad) diefen beiden Eigenfchaften als „Leimtöbtende“ und „leim- 
ausſchließende“ benennen.“ 

„Was ift inzwifchen aus der Eiweiß-Coagulirungstheorie geworden? In 
Wirklichkeit verhindert die volllommenfte Gerinnung durch Hite nicht die Zer⸗ 
ſetzung des Eiweißes. Kin hartgefottenes Ei wird, wenn es dem Wetter aus 
geſetzt ift, in kurzer Zeit eine faulende Maſſe fein. Die Verſuche von Boilfat 
in Nendi’s Laboratorium in Bern zeigen, daß auch dann, wenn Eiweiß durch 
die kräftigften Antifeptica coagulirt worden ift, der Schuß gegen Fäulniß mid 
bleibend iſt. Albuminate, die mit Löfungen von Chlorzinf, Kupfervitriel, 
Sublimat und Carboljäure gebildet worden waren, wurden darauf mit Waſſer 
gewafchen und bei gewöhnlicher Temperatur der Luft ausgefegt. Alle Albu⸗ 
minate entwidelten babei Mikroorganismen in Zeiträumen, welche von 2 bis 
45 Tagen ſchwankten und alle faulten in 6 bis 60 Tagen, was zeigt, daß an 
fid) in Waſſer lösliche oder an der Luft flüchtige Antifeptica durch die Wirkung 
des Waflers oder der Luft aus ihren Albuminaten entfernt werden. Am längften 
bielt die Wirkung vor bei Sublimat, am kürzeften bei Carbolfäure, welde am 
ihrem Albuminate durch Waſſer vollkommen ausgewaſchen wurde; das damıt 
behandelte Eiweiß begann nad) 48 Stunden ſich zn zerfegen.“ 

„Diefe Refultate, welche in volllommener Webereinftimmung mit einer 
Maſſe von durch vieljährige praktifche Erfahrung angehäuften Thatſachen ftchen, 
werfen weiteres Licht auf die Wahl von fänlnigverhindernden Mitteln. Wo 
man fofortige und nicht permanente Wirkungen für Wundbehandlung, für die 
Desinfection von Krankenzimmern und fiir hygieniſche Zwecke im Allgememen 
braucht, ift die Löslichkeit und die Flüchtigkeit der fäulnigwidrigen Mittel oft 
eher ein Vortheil. Aber für das der Luft und der Feuchtigkeit ausgefegte Hol; 
muß man angenfcheinlich fein Vertrauen auf die Coagulationstheorie fegen.” 

„Aus diefem Grunde find verfchievene Holzconfervirungsverfahren, welche 
auf der Anwendung von Metallfalzen beruhen und Dank ihrem Erfolge nach 
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kurzer Probezeit bedeutende Beliebtheit erlangt hatten, nad) längerer Erfahrung 
in den Hintergrund getreten. Aus demſelben Grunde find ölige und bituminöfe 
Antifeptica bei der Verwendung für Holz anhaltender erfolgreich befunden 
worden, da fie der Feuchtigkeit widerftehen und die Poren des Holzes mit folchen 
Subftanzen ausfüllen, welche der Entwidelung zerftörender Organismen feind- 
lich find.“ 

„Hierbei wiederum haben verjchiebene Dele, wie Petroleum u. a., feinen 
Erfolg gehabt, in Folge ihrer Flüchtigkeit. Mit Bezug auf bie Streofotöle, 
welche von allen für die Conſervirung von Holz angewendeten Mitteln den größten 
Erfolg aufzuweifen haben, werben wir finden, daß die in den obigen Bemer- 
tungen zufammtengefaßten Erfahrungen bejonder8 auf die verfchiebenen Körper 
anwendbar find, welche in den Steintohlentheerdeftillaten norlommen, und 
Schlüffe auf ihren relativen Werth zu ziehen geftatten.“ 

„Bom Jahre 1838 bi8 1860 Hatten die Kreoſotöle großen praftifchen 
Erfolg, ohne daß man irgend erhebliche chemifche Unterfuchungen mit ihnen 
angeftellt hätte, und bis 1865 war e& nicht üblich, irgend welche Yorm der 
Analyfe bei Kreoſotausſchreibungen vorzufchreiben. Aber als der Werth der 
Sarboffäure erfannt zu werben anfing, war e8 fein Wunder, daß fie eine Zeit 
fang als der wichtigfte Factor für den Erfolg der Kreofotöle betrachtet wurde, 
um fo mehr, als die fchwereren ‘Theile diefer Dele nur wenig fiudirt worben 
waren und für die Holzconfervirung als „unthätig“ (inert) gehalten wurden. 
Aber fpätere und gründlichere Unterfuchungen einer großen Anzahl von Che 
mifern erften Ranges haben diefe Anfichten geändert. Man weiß, daß Carbol- 
fänre an der Luft fich fchnell verflüchtigt und in Waſſer löslich iſt. Ihre 
antifeptifche Wirkung ift fchnell, aber ihre Verbindungen mit pflanzlicher und 
thierifcher Materie find nicht beftändig, To daß beim Ausjegen an die Luft ihr 
ſchützender Einfluß bald aufhört. Man hat gefunden (f. o.), daß fie durch 
Waſſer aus dem durch fie coagulirten Eiweiß ausgezogen wird, worauf das 
Eiweiß in Fäulniß übergeht. Koch hat gefunden, daß ihre Auflöfung in Delen 
gar feine antifeptifche Wirkung zeigt.“ 

„Carboljäure it in den leichteren und fluchtigeren Theilen des Kreoſotsles 
enthalten, alſo in den früheren Deſtillaten aus den Theerblaſen. Andererſeits 
hat man num den Werth der ſchwereren, fpäter kommenden Deſtillate erkannt. 
Diefe find natürlich ſchwerer flüchtig; fie find der Wirkung des Waſſers unzu⸗ 
gänglich und enthalten eine Zahl von werthvollen fäulnißwidrigen Stoffen, wie 
Acridin, Cryptidin x. Sie enthalten auch Theerſäuren oder Homologe der⸗ 
ſelben, welche weniger ſluchtig und weniger waſſerlöslich als Carbolſäure und 
Kreſylſäure find.“ 

„Was das Naphtalin betrifft, das in vielen Arten von Kreoſotöl in großer 
Denge vorfonmmt, jo weiß man jet, daß es ein äußerſt werthvolles Antifepticum 
ift, zwar im erjten Augenblide weniger energiſch als Carbolfäure, aber viel 
weniger flüchtig. Da es bei gewöhnlicher Temperatur feft ift, jo hat man zus 
weilen geglaubt, daß es dem Eindringen des Deles in das Holz hinderlich fei. 
Aber da jest alle richtig geleiteten Imprägnirungen mit Kreoſot bei mindeſtens 
50° Rattfinden, fo wird das Naphtalin hierbei vollkommen verflüffigt und Tann 
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aufs Leichtefte volljtändig injtcirt werden. Die nachträgliche Erftarrung m 
den Poren des Holzes wirkt dahin, das Ausſchwitzen der flüffigen Theile des 
Deles und das Eindringen von Wafler und Mikroorganismen zu verhindern‘ 

„Praktiſche Verſuche mit Werkholz und eine langjährige Erfahrung be: 
ftätigen die eben erwähnten Ergebniſſe chemischer Unterfuchungen vollkommen. 
Einige der wichtigften Antifeptica haben ſich nicht als die dauerhafteften Hol; 
confervirungsmittel erwiefen. Sublimat 3. B. giebt lange wicht fo bleibende 
Refultate als die ſchweren Theeröle, und nilgt durchaus nichts bei der Anwen⸗ 
dung von Holz unter Wafler. Mit Bezug auf die Kreofotöle ſelbſt hat die 
Erfahrung Folgendes ergeben: 

1) Carbolfäure wird aus den Sreofotölen durch öfteres Wafchen um 
Waſſer entfernt. 


2) Wenn Holz mit Sreofotölen, die Carbolfäure enthalten, imprägnirt 
wird, fo verſchwindet die leßtere ſtets, gewöhnlich innerhalb eines Jahres. 


8) Zahlreiche Proben von Kreofotöl wurden der leichteren Theile, welche 
alle Sarboffäure enthalten, beraubt und die carbolfäurefreien jchweren Oele 
zurückgelaſſen. Hobelſpäne wurden mit beiden Arten von Del getrennt impräg 
nirt und während mehrerer Jahre fäulnigbefördernden Einflüffen ausgefekt. 
Die mit den ſchwerſten Delen behandelten Späne wurden ftet8 vollfommen 
gejund befunden, während die mit den leichteften, aljo carbolſäurereichſten, Oelen 
behandelten faulten. 


4) Zahlreiche Proben von freofotirtem Holze, welche vollkommen gefund 
befunden worden waren, nachdem fie 16 bi8 32 Jahre lang als Bahnſchwellen, 
Zaunpfähle u. dgl. Dienft geleiftet hatten, wurden zu verfchiedenen Zeiten von 
verfchiedenen Chemifern forgfältig analyfirt. Im allen Fällen wurde feine 
Sarbolfäure, oder doch nur unendlich Heine, praktifch unbedeutende Spuren 
davon gefunden. Aber in dem gejund gebliebenen Holze findet man ftet? bie 
ſchwereren und weniger flüchtigen Theile des Deles, wovon das meifte nicht 
unter 300° deftilliet. Im vielen Proben fand ſich Acridin und Cryptidin vor, 
und in den meiften Naphtalin; zuweilen in bedeutender Menge.“ 

„Faſt alles, was foeben von Carbolſäure ausgejagt worden ift, findet auf 
auf Kreſylſäure Anwendung, ausgenommen, daß legtere etwas weniger flüchtig 
al8 erftere ift.“ 

„Mithin deuten die chemische Unterſuchung und die praftifche Erfahrung 
in gleicher Weife darauf hin, daß man Antifeptica je nad) den befonderen Um: 
ftänden, unter denen fie angewendet werden follen, auswählen folle. Wan 
imprägnirt Werkholz, damit diefes, wenn es der Luft und dem Waller auf 
gefegt ift, fich viele Jahre conſerviren fol. Folglich dürfen augenſcheinlich die 
für diefen Specialgwed gewählten Antifeptica weder bei gewöhnlicher Tempe 
ratur leicht flüchtig, noch in Wafler löslich fein.“ 

Boulton’s Anſichten ftimmen im Wefentlichen überein mit denen, welche 
im dem folgenden (ausführlich wiedergegebenen) Berichte von Dr. C. M. Tids 
über die befte fir Kreojotirung geeignete Art von Kreofotöl (an die Tiretion 
der Gas Light & Coke Company, Auguft 1883) enthalten find. 
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Die Vortheile des Rreofotirungsproceffes find, nach ihrer Wichtigkeit 
geordnet, die drei folgenden: 

1) Phyſikaliſche Wirkung. Die Ausfüllung der Poren bewirkt 
eine ſehr vermehrte Feſtigkeit, indem die ganze Maſſe des Holzes in einen 
mehr oder minder maſſiven Block verwandelt wird. Außerdem iſt dieſe phyſi⸗ 
kaliſche Wirkung dadurch von Wichtigkeit, daß die Feuchtigkeit ſpäter abge⸗ 
halten wird. 

2) Phyſiologiſche Wirkung. Der Geruch des Kreoſots verhindert, 
daß mikroſtopiſche (thieriſche) Organismen, welche auf das Holz zerſtörend ein⸗ 
wirken, ſich darin entwideln. Dieſe torifche Wirkung muß eine analoge fein, wie 
die der fonft zur Confervirung von Holz angewendeten Metallfalze; das Kreofotöl 
it diefen aber dadurch überlegen, daß e8 einen ftarfen Geruch befigt, weldjer 
den meiften niederen Thieren widerwärtig iſt. Es ift übrigens zu bedenken, 
daß alle Beftanbtheile des Steinkohlentheers, nicht nur bie Phenole, dieſen 
theerigen Geruch beſitzen. 

3) Chemiſche Wirkung. Die Theerjänren (Bhenofe) find nicht nur 
Antifeptica, fondern befigen and) das Vermögen, Eiweiß zu coaguliren. Dieſe 
Wirkung fpielt nad) Tidy eine wichtige Rolle in der Confervirung des Holzes. 

Es kommt nun darauf an, 1) auf welchen Beitandtheilen ber Werth des 
Kreoſotöles hauptlächlich beruft; 2) ob im Kreofotöle Stoffe vorkommen, die 
nicht nur unniß find, fondern auch die Wirkung der nüglichen Beftandtheile 
verringern. Die erfte Trage ift fpeciell wichtig in England, wo man zwei 
Claſſen von Kreofot unterfcheidet: Londoner Kreofot, zu dem aud) das 
üdrige in Südengland gewonnene, aus Newcaſtler Kohle erzeugte Kreoſot ges 
hört; daſſelbe enthält viel Naphtalim und weniger al® 10 Proc. PBhenole, 
außerdem fehr viel von den ſchwereren, bei 300°. noch nicht fiedenden Oelen; 
und da8 Provinz⸗Kreoſot, von geringerem fpecifiichen Gewichte, flüffiger, 
mit weniger Naphtalin und weniger hochſiedenden Delen, aber mit mehr Theer- 
jänren (Bhenolen) als das Londoner. Da es nun eine wichtige Frage ift, 
welches von diejen beiden Kreofoten ſich beſſer zum Imprägniren eignet, jo war 
der relative Werth ber hochfiedenden Dele, des Naphtalins und der Theerfäuren 
für diefen Zweck zu unterfuhen. Die Theerfäuren coagufiren zunächft das 
Eiweiß des Zellſaftes, welches fih mit dem Naphtalin mifcht und mit diefem 
und den Schwerölen zufammen in den Poren des Holzes einen feiten Brei 
bildet, wie e8 auch die mitroffopiiche Unterſuchung zeigt. Der Erfolg des Pro- 
ceſſes wird hierdurch jedenfalls gefördert; aber ſchon 2 bis 3 Proc, Theerfäuren 
im Kreofotöle würden zur Coagulirung des Eiweißes mehr ald genügen. Was 
dariiber Hinausgeht, ift vielleicht nicht unnüß, aber es ift eine bemerkenswerthe, 
von Tidy immer und immer wieder conftatirte Thatjache, daß in feit längerer 
Zeit, ,.B. einem Jahre, freofotirtem Holze wenig oder feine Theerfäuren nad)« 
jumweifen find, was mit den Unterfuchungen von Greville Williams lber- 
emftimmt. Tidy, welcher frither den Hauptmwerth auf die Theerfäuren legte, 
hat fi daher zu der Anficht befehrt, daß ihr Werth weit liberfchägt worden 
it, und daß nicht mehr Carbolfäure im Kreofot vorhanden zu fein braucht, als 
zur Coagulirung des Eiweißes hinreiht. Dagegen hält Tidy die Kolle des 
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Naphtalins für eine höchſt wichtige, weil es, obwohl als Antiſepticum den 
Theerſäuren nachſtehend, die Poren des Holzes ausfüllen hilft. Man hat 
zwar eingeworfen, daß das Naphtalin ſich in der Tropenhitze Indiens ver: 
flüchtigen müſſe. Aber directe Verſuche zeigten, daß der Gewichtsverluſt bei 
einer Temperatur von 65,5% nur in den erſten 24 Stunden ziemlich erheblich, 
am zweiten Tage gering und von, da ab faft Null war. Beim wieberholten 
Abhobeln der äußeren Schichten wiederholten ſich diefe Vorgänge ſtets in ber: 
jelben Weiſe, was beweift, daß die Verfliichtigung des Naphtalins nur ganz an 
der Oberfläche vor fich geht, während in den tieferen Schichten dad Naphtalin 
durch die innige Vermischung mit dem coagulirten Albumin firirt bleibt. Für 
die Annahme, daß dad Naphtalin eine gute Wirkung ausübt, ſpricht auch der 
Umftand, daß in den erften 12 Jahren der Einführung des Kreofotirens ir 
Indien nur das Londoner ſchwere Kreofot gebraucht wurde, und daß bie bamal: 
imprägnirten Schwellen ſich fehr gut gehalten haben, während über die fpäter 
mit dünnerem Provinz⸗Kreoſot behandelten Schwellen lagen eingelaufen fin. 
Ganz befonderen Werth aber glaubt Tidy auf die [hwerften im Kreoinn 


- vorhandenen, d. 5. die über 300° deftillirenden Dele legen zu müffen, melde 


antifeptifche Wirkung Haben und fich jehr fchwer verflüchtigen. Auf Chiger 
hat er eine Borjchrift für die Beichaffenheit von Kreofot gegründet, welche er 
im Jahre 1885 noch weiter verbeflert hat und die wir num mittheilen, ale 


maßgebend für die Londoner Fabriken. 


Tidy's Vorſchriften für Kreofot (1885). 
1) Das Kreofot fol bei einer Temperatur von 380% volltommen flüing 


fein und beim Abkühlen fein Abjag entftehen, ehe das Thermometer 35° anzeigt. 


2) Es ſoll mindeftens 25 Proc. Beftandtheile enthalten, welche bei 316° 
nicht überbeftillicen. 
3) Nad dem unten zu beſchreibenden Analyfirverfahren fol es insgefammt 


8 Proc, Theerfäuren enthalten. 


4) Es ſoll feine. Beimiſchung von Knochendl, Schieferöl oder anderen 


nicht aus Steinfohlentheer ftammenden Stoffen enthalten, und bie erften 


25 Proc., welche. bei.der Deftillation übergehen, follen ein größeres ſpecifiſches 
Gwicht als das Waſer haben. 


Lippe 8 Berfahren zur Beſtimmung der Theerſäuren. 


. 100 ccm des gut gemijchten Kreofots werben bei 3160 deftillirt, bie 
nichts mehr übergeht. Das Deftillat. wird in einer Flafche mit gutem Glas 
ftopfen gut aufgefchättelt mit 30 ccm Natronlauge von 1,2 ſpecif. Gew., die 
Miſchung erwärmt, der Stopfen wieder aufgeſetzt und wieder eine Minute 
lang gut geſchüttelt. Dann gießt man die Miſchung in einen Scheidetrichter 
(Fig. 147) und zieht die Natronlauge ab. Das Kreoſot wird in derſelben 
Weiſe ein zweites und drittes Mal mit Natronlauge erwärmt, doch werden 
hierfür nur je 20 ccm Natronlauge ‚verwendet. Die drei Shfımıgen werben 
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num vermiſcht und nad dem Abkühlen beigemifchte Deltröpfchen durch 
einen Scheidetrichter entfernt. Hierauf wird die Töfung gründlich gelocht, um 
die legten Spuren von aufgelöftem Kreoſot zu entfernen. Dann Big. 147. 
läßt man abkühlen und jest verdünnte Schwefelfäure (1 Säure auf 
3 Wafler) zu, wovon etwa 35 com genügen werden, bis Lackmus 
eben geröthet wird. Hierauf gießt man alles auf einen Scheide. 
trichter, läßt es bis zur völligen Abkühlung ftehen, und trennt die 
Theerfäuren von der wäflerigen Löfung Nun löſt man die Theer⸗ 
fäuren in 20 com der Natronlauge von 1,2 und 10ccm Wafler, 
kocht und filtrirt durch Asbeſt. Der Asbeftpfropfen wird mit nicht 
über 5 com fiedendem Waſſer nachgewaſchen, und die Löfung in 
einem graduirten 100 cem⸗Cylinder völlig abkühlen gelafien. Sie 
wird dann mit verbiinnter Scwefelfäure (1:3) eben angejäuert, 
wozu 10 ccm genligen werden. Nun läßt man wieder zwei Stunden 
zur völligen Abkühlung ftehen und Tieft die PBrocente von Theer⸗ 
fäuren ab. 





Berfahren zur Beitimmung ber Menge bes Deftillate®. 


Man operirt in einer Retorte mit eingejegtem Qihermometer und mit 
directer Erhigung durch einen Bunſen⸗Brenner. Die Hige wird allmälig 
auf 316° gefteigert und bei diefer Temperatur erhalten, bis nichts mehr über⸗ 
geht. Die Deftillation der 100 ccm follte nicht Über eine halbe Stunde dauern. 


Obiges hat Tidy auch gegenüber den Ausftellungen Boelder’s in allen 
Stüden aufrecht erhalten, und giebt im Folgenden noch Gründe fir einige 
Einzelheiten in obigen Vorſchriften. Er hat eine VBorfchrift über das fpecififche 
Gewicht des Kreoſots ausgelafien, weil man dieſes bei einer folhen Subftanz 
bei normaler Temperatur weder mit dem Pyknometer noch mit dem Aräometer 
beftimmen kann (fiehe jedody unten Abel's Vorſchrift). Die Klaufel 2) hat 
er eingeführt, weil er gerade die hochfiedenden Dele für ſehr wichtig hält. Für 
die Beſtimmung der TCheerfänren müfle man ganz ind Einzelne gehende Vor⸗ 
Ihriften geben, weil fchon Feine Unterſchiede in der Stärke der Löſungen und 
der Manipulation bedeutenden. Einfluß auf das Ergebniß haben. . Eine Tren- 
nung der Sarbolfäure von den anderen Theerſäuren hat er aufgegeben, weil 
er nach vielfachen Berfuchen kein brauchbares Verfahren hierfür finden konnte, 
und im Webrigen glaubt, daß alle Theerſäuren gleiche besinficirende Kraft 
befigen. 


Zum Schluß wollen wir auch noch Die von einer anderen engliichen 
Autorität, Sir F. Abel, am 2. Januar 1884 aufgeftellten und zum Theil in 
Geltung ftehenden Vorfchriften über Kreofotöl anführen: 

„Die Kreofotirfläffigkeit fol aus dem fchweren, bei der Deftillation von 
Steintohlentheer. erhaltenen Dele beftehen,; und zwar aus bem Theile des Deftil- 
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lates, welcher zwiſchen 176 und 4050 C. übergeht. Sie ſoll keine Beimiſchung 
von anderweitigen Oelen oder anderen Subſtanzen enthalten; ebenſo nicht unter 
20 und nicht über 30 Proc. Beſtandtheile, welche bei einer Temperatur von 
3160 noch nicht übergehen. Sie darf bei der unten zu beſchreibenden Probe 
nicht unter 9 Vol.⸗Proc. Theerſäuren ergeben. Sie muß bei einer Zenıperatur 
von 38° vollkommen flitffig fein und darf bei der Abkühlung fein Zeichen von 
irgend welchem Abfag bis zu 321/50 geben. Ihr fpecififches Gewicht bei einer 
Temperatur von 821/90 fol nicht unter 1,035 und nicht über 1,065 jem, 
verglichen mit Wafler von 15,5%. — Tolgendes ift Abel's Vorſchrift zur ana- 
lytiſchen Unterfuhung: Das Del wird nöthigenfall® jo weit erwärmt, bis ce 
vollftändig flitffig if. Man entnimmt dann 100 ccm und deftillirt es in 
einer Olasretorte, bis die Temperatur von 360° erreicht ift. Das Therme 
meter muß in der Retorte fo angebracht fein, daß zu Anfang fein Gefäß völlig 
in dem Dele eingetaucht ift, aber den Boden der Retorte nicht berührt. Tat 
Deftillat wird in einer 200 cem⸗Flaſche mit Glasſtopfen aufgefangen Dan 
miſcht e8 mit 20 ccm Natronlauge von 1,21 fpecif. Gew. und fehüttelt es von 
Zeit zu Zeit, mindeftens drei Stunden lang. Hierauf gießt man die Miſchung 
in eine Glashahnbürette, in welche man vorher einige Tropfen Natronlauge 
gegofien hatte, um die Verengerung über dem Hahn anzuflillen. Die Bürette 
läßt man nun 12 Stunden an einen Hinlänglih warmen Orte ftehen, um 
‚ihren Inhalt ganz flüffig zu erhalten. Man wird dann finden, daß die Lauge 
mit den Theerfäuren fi) von den anderen Theilen des Kreofotöles abgeſchiedes 
hat, und zwar im unteren Theile der Bürette; fle wird jest in einen 100 ccm 
fafienden Glaskolben abgelaflen, welcher einen langen, in Eubifcentimeter ein⸗ 
getheilten Hals befigt, der die fpäter abgefchiedenen Theerfäuren fafien fann. 
Die nicht von der Natronlauge angegriffene Fläffigkeit wird aus ber Bürette 
in die erſte Flaſche zurückgeſchuttet, LO com frifche Natronlauge zugelegt und 
die Miſchung wiederum wie vorher behandelt. Die Lauge von diefer zweiten 
Behandlung wird zu der erften, in dem langhalfigen Kolben enthaltenen ge 
jegt. Nun fügt man allmälig verbünnte Schwefelfäure (1 Säure + 3 Waſſer) 
zu, bis eine ganz ſchwach ſaure Reaction eintritt, „wobei der Kolben kühl ge 
halten wird. Dann gießt man fo viel Duedjilber in den Kolben, daß alle 
abgeſchiedenen Theerjäuren in feinen eingetheilten Hals binaufgetrieben werben, 
und lieft dort ihr Volumen ab. — Wenn das Kreojotöl ungewöhnlich didflüfjg 
ift, fo wird man es vielleicht einer vorläufigen Deftillation unterwerfen mäiten, 
die man wie oben befchrieben ausführt, aber ohne Thermometer, indem man 
fortfährt zu deftilliren, bis nichts mehr übergeht. 

Wie man fieht, ftimmen Abel's Vorfchriften mit denen von Tidy ım 
Wefentlihen überein. Wir halten bie legteren für beffer, weil fie das Weglochen 
der ſtets vorhandenen Kohlenwafferftoffe aus der alkalifchen Löſung der Phenole 
in fid) begreifen. Praftifch wird kein großer Unterſchied fein, weil Tidy nur 
8 Proc., Abel aber 9 Proc. „Theerſäuren“ verlangt, in welchen legteren dann 
eben jene Verunreinigung noch enthalten ift. Die frühere Forderung Abel's, 
- eine Trennung der Garbolfäure von der Kreſylſäure durch fractionirte Deſtilla⸗ 
tion vorzunehmen, weldes Berfahren Runge in feinem Werfe von 1832 
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(S.195) als „völlig unzuverläffig“ bezeichnet und daher fortzulafien empfohlen 
hatte, ift in feiner neueren Vorſchrift fortgefallen. 

In den Fabriten begnügt man fich meift mit einfacheren Proben. Das 
ipecififhe Gewicht wird bei 32° mit dem Aräometer, oder auch bei 15° 
mit dem Pyknometer beftimmt, indem man letzteres mit dem erwärmten Dele 
fallt und nach der Abkühlung auf 15% den Stopfen feit eindridt. 

Den Berflüffigungs- und Erſtarrungs punkt beftimmt man im 
Probirröhrchen mit eingefenttem Thermometer, am beften um Waſſerbade. ‘Das 
Deftillat bis 315° beftimmt man in Heinen Retorten mit nadter Gas⸗ 
flamme, wobei das Thermometer faft auf den Boden reicht, und die Deftilla- 
tion etwa 1, Stimde dauert. Die Theerfäuren beftimmt man im 
Deftillate durch, zweimalige Behandlung mit Natronlauge von 1,21 in der 
Wärme, fonft wie oben. 

Wollte man die bajifhen Beſtandtheile beftimmen, fo müßte man 
nach S. 228 bezw. der im folgenden Capitel beichriebenen Methode verfahren. 


Verwendung des Kreofotöles zum Blaudämpfen der Dachziegel. 


Eimen nicht unbeträchtlichen Abfag findet das Kreoſotöl auch an Ziegel- 
werte, welche daffelbe unter dem Namen „Blaudämpföl* zu jenem eigenthiim- 
fihen Proceß verwenden, dem manche Ziegelarten die fchöne fchiefergraue, 
graphitartige Farbe werdanten. Schon bie alten Römer kannten den Proceß 
des „Blaudämpfens“ ihrer Thonmwaaren, wovon die da und dort aus der Erde 
gegrabenen Afchenurnen und Thongefäße ein beredtes Zeugniß ablegen. Gie 
führten das Dämpfen durch Einführung grünen Holzes in die gar gebrannten 
Defen bei dichtem Verſchluß derfelben aus, und diefe Methode hat ſich bis. in 
die nenefte Zeit in Holland erhalten, wo man ſich mit beftem Erfolge des grünen 
Erfenholzes bedient. Bon Holland aus famen auch die blaugedämpften Ziegel, 
namentlid; wegen ihrer angenehmen Färbung und ihrer Widerftandsfähigfeit 
gegen den Einfluß der Atmofphärilien, in großen Ruf. Heute bedient man 
fi, wohl allgemein zu diefem Zwecke nur mehr des jogen. „Blaudämpföles“, 
d. i. überwintertes Kreoſotöl, welches auch in der Kälte keine Ausſcheidung von 
Naphtalin mehr zeigt. 

Der Proceß des Blaudämpfens ift jehr einfacher Natur. Sobalb ber 
richtige Garbrand des Ofeninhaltes erreicht ift, werden alle Deffnungen am 
Ofen forgfältig durch Dichten mit Lehm und Sand verſchloſſen, Feuerthüren 
und Aichenfälle mit Sand verſchüttet und der Rauchichieber geſchloſſen. Iſt 
der Ofen auf diefe Weife . Iuftdicht abgedichtet, jo wird das Del durch ein- 
gemanerte eiferne Röhren eingeführt, nicht auf einmal, fondern in Baufen, wie 
es am beiten die Erfahrung ergiebt. Bei dem vollftändigen Abfchluffe der 
Luft und dem weißglühenden Zuftande der Beſchickung des Dfens kommt das 
Tel fofort zur Bergafung und Zerfegung unter Abjcheidung von Kohlenftoff 
in graphitartigem Zuſtande. Diefer Kohlenftoff dringt tief in die Poren der 
Ziegel ein und lagert fich auch auf der ganzen Oberfläche derfelben ab, diefe grau 
färbend mit metallifchem Glanze bei auffallendem Lichte. Sobald erfahrungs- 
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gemäß der Dämpfproceß voriiber ift, wird durch diefelben Röhren Waſſer in 
den Dfen eingeführt und dies mehrfad, wiederholt. ‘Der entftehende Dampf 
fühlt da8 Brenngut fo weit ab, daß der ausgefchiedene, graphitartige Kohlen 
ftoff beim Zufammentreffen mit Luft nicht mehr verbrennt. Je raſcher die 
Kühlung erfolgt, defto fchöner wird die Farbe der Ziegel Das Dämpfen 
Sonn natürlich) nur im periodiſch betriebenen Defen erfolgen, welche bejonders 
ſtark gebaut fein mitffen, damit fie unter dem entftehenden Drude nicht leiden, 
ans einander getrieben werden oder Sprünge bekommen. Einen Blaubämpfofen 
haben ſich Ch. und I. Lengsholz) patentiren lafien. 

Nad) Ludomwici 2) eignet fich poröfes Ziegelmaterial befier zum Dämpfen 
als dichtes, was Leicht begreiflich ift, da in dieſem Falle der Kohlenwaflerftoff- 
dampf tief in die Poren des Materiales eindringen, und das im Thon vor 
handene Eijenoryd zu Oxydul reduciren kann, denn diefer Reaction ift zweifellos 
ein bedeutender Einfluß auf die Färbung der Ziegel zugufchreiben. Mit dem 
. mehr oder weniger großen Eifengehalte hängt auch thatfächlich der Verbrauch 
an Blaudämpföl zufammen, ber fir 1000 Stüd Falzziegel durchſchnittlich 
20kg beträgt... Hoffmann?) hält es fir möglich, daß beim Proceß det 
Dlaudämpfens aus dem Steintohlentheeröl "asphaltartige Producte gebildet 
werden, welche ſich auf dem Ziegel niederſchlagen; diefer Anficht wird man 
aber angefichtS der dabei herrichenden hoben Temperatur kaum beipflichten 
können. 

Blaugedämpfte Ziegel beſitzen nicht allein eine ſchöne ſchiefergraue Farbe 
mit Silberglanz, ſondern fie ſollen auch den Witterungseinflüfſen gegenüber 
widerſtandsfähiger fein, da die Poren in Folge der Graphitabſcheidung auf ber 
Oberfläche volltommen geſchloſſen find, wodurch ein Einbringen von Feuchtig⸗ 
keit ind Innere und ein Zerfrieren in falter Jahreszeit verhitet wird. 


Verfendung des Schweröles. 


Hierzu verwendet man in kleinem Maßftabe hölzerne Fäfler, welche frei: 
lid) dem Lecken fehr unterworfen find, wenn fie nicht mit Leimlöfung aus 
geſchwenkt waren. - In größerem Maßftabe dienen dazu genau dieſelben 
Einrichtungen, wie fir ben Theer felbft, nämlich für den Eifenbahnverfehr 
Plateaumagen mit cylinderförmigen oder rechteckigen, aus Keſſelblech gemieteten 
Behältern, welche etwa 10 bis 15 Tonnen faflen, für den Yluß- und Canal 
betrieb Boote, deren größter Theil zu einem Reſervoir hergerichtet ift. 





DNB, Nr. 95882, — *) Thoninduftrie-Ztg. 1898, ©. 38. — °) Tbid. 
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Neuntes Gapitel. 


Das Garbolöl (Mittelöl). 
(Sarbolfäure und "Hapktalin.) 


Kedeftillation des Carbolöles. 


Schon in Lunge's „Deftillation des Steintohlentheere“ von 1867 
(S. 72) ift e8 bemerkt, daß man zwedmäßig nicht das ganze Xeichtöl auf 
Barbolfäure behandle, jondern nur die legte Portion deffelben, etwa vom fpecif. 
Gew. 0,980 oder 0,990 bis 1,000. Seitdem ift nicht nur die Nachfrage nad 
Carboljäure immer mehr geftiegen, ſondern es ift aud) eine ſolche nach Napktalin 
in erheblicheren Maße entftanden. Es richten daher wohl alle befleren 
Fabriken ihre Deftillation fo ein, daß fie eine Fraction befommen, welche 
zwiſchen den hanptfächlich auf Leichte Kohlenwaflerftoffe zu verwerthenden und den 
Scwerdlen in der Mitte fteht und befonders reich an Phenolen und Naphtalin 
it. Dieſe Sraction ift das fogenannte Carbolöl (auch Mittelöl genannt), deſſen 
Abnahme bei der erften Deftillation des Cheers, wie wir bereit8 im fünften 
Gapitel kennen gelernt haben, beim fpecifiichen Gewichte des Deftillates von 
1,00 erfolgt. Seine Menge beträgt etwa 7 bis 8 Proc. ber gejammten 
Deitillate. 

Diefes Del wird, gleichwie das Kreofotöl, direct aus ber Deftillation 
zunächſt in mit abnehmbarem Dedel verfehene Reſervoirs geichafft, worin es 
erfaltet und etwa 25 bis 30 Proc. Naphtalin ausfcheidet. Bon dieſem wird 
es auf befannte Weije getrennt und unterliegt nunmehr einer Rebeftillation 
in der Leichtölblafe. Die Eigenfchaften des rohen Carbolöles nad) Entfernung 
des Naphtalins find folgende: Es zeigt ein fpecififches Gewicht von etwa 
1,0025 und enthält ungefähr 25 bis 30 Proc. Phenole. Es ift fehr dünn⸗ 
nüffig und zeigt charakteriftiichen Carbolſäuregeruch. ' 

Kleinere THeerbeftillationen, welche ſich mit:ber Herftellung von Carbol- 
ſäure nicht befaffen, verkaufen diefes Del. meiftens in rohem Zuſtande als 
25- bi8 30 procentige Carbölfäure, ein Theil defjelben wird auch wohl direct 
zur Fabrikation eines billigen Eiſenlacks, wozu es ſich vorzüglid) eignet, ver- 
wendet. Größere Theerdeftillationen verarbeiten da8 gefammte Carbolöl auf - 
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Carbolſäure, die fie, falls die eigene Production eine Reindarftellung des Phenols 
al8 nicht ventabel erjcheinen läßt, wenigftens als Halbfabrikat in den Hantel 
bringen. 

Die erfte Verarbeitung des Carbolöles befteht, wie erwähnt, in eimer 
Redeftillation in der Leichtölblafe. Dieſe Blafe, welche wir nicht erft zu be- 
fchreiben brauchen, da fie genau fo conftruirt unb eingerichtet ift, wie bie 
ftehenden Theerblafen, ninımt etwa 5000 kg Garbolöl auf. Zwedmäßig, 
jedoch nicht unbedingt erforderlich, ift die Anbringung einer Fleinen Colon: 
(von 1 bi8 2m Höhe) auf berfelben, welche die fpätere Arbeit weſentlich ver- 
einfacht. Die Arbeit in der Leichtölblafe geftaltet fich ähnlich wie die erite 
Deftillation des Theers, ift jedoch viel einfacher und gefahrlofer, da ein lieber: 
fteigen bei nur einigermaßen vernünftiger Feuerung volllommen ausgejchlofien 
ft. Der Abtrieb von etwa 5000 kg Carbolöl beanfprucht ungefähr 20 bie 
24 Stunden. Zuerſt kommt noch etwas Rohbenzol, defien Geſammtmenge 
etwa 300 bis 350 kg betragen mag. Gleichzeitig entweicht auch das Hydrat⸗ 
waſſer der Carbolſäure (ſ. ſpäter) und ſobald dieſes übergegangen iſt, ſchaltet 
man vermittelſt des Dreiweghahnes an der Birne vor dem Kühler in den 
zweiten Recipienten um. Die Dauer biefer Periode, bei welcher das Deftila: 
aus dem Kühler höchſtens in VBleiftiftftärke rinnen darf, beträgt ungefähr jeh: 
bis acht Stunden, wober etwa 170 bi8 175 kg Wafler mit übergehen. Es it 
unbedingt erforderlich, in diefer Periode vorfichtig zu deftilliren; heizt man zu 
ftart, fo erfolgt eine plötzliche und ftürmifche Abgabe des Hydratwaſſers un 
die Blaſe fteigt ficher über. Iſt das legte Wafler im Deftillate verjchwunden, 
jo ift jede Gefahr vorliber und man kann fräftig heizen, daß das Deftillat ir 
ftarfem Strahle rinnt. Dies bedeutet zugleich) auch das Ende der Rohbergol: 
periode und man kann daher auch hier ganz ohne Anwendung des Therme 
meters arbeiten. Das hier gewonnene Rohbenzol wird mit bein aus der erſten 
Deſtillation erhaltenen vereinigt und, wie im folgenden Capitel gezeigt werden 
fol, verarbeitet. 

Was jest übergeht, ift das eigentliche, auf kryſtalliſirte Garbolfänre zu 
verwerthende, Theeröl. Man fängt dafielbe für fich auf, jo lange, bie eme 
Probe des Deftillates beim Erkalten auf einer Glasplatte Naphtalinausſcheidung 
zeigt; arbeitet man mit Thermometer, jo wird daſſelbe in diefem Augenblide 
auf etwa 215 bis 220° geftiegen fein. Diefe Periode dauert ungefähr zehn 
Stunden, und liefert etwa 2750 kg Del. 

Die meiften Fabriken unterbrechen bei diefem Punkte die ‘Deftillation 
und laflen den Rüdftand der Blafe direct zum Schweröle (Kreojotöl) laufen: 
an manchen Orten treibt man indeffen noch weiter ab und nimmt eine Frac⸗ 
tion, welche feine kryſtalliſirbaren Phenole mehr enthält, aber eimen Gehalt 
von etwa 40 bi8 50 Proc. Krefolen zeigt, und die man nad dem Aus— 
ſcheiden bes Naphtalins als 40- bis 50 procentige Carbolfäure in den Handel 
bringt, oder auf belannte Weiſe auf Ereolin oder Lyſol verarbeitet. Ter 
Küdftand in der Blafe erftarrt beim Erkalten zum größten Theile und fant 
wegen feiner dunfeln Färbung lediglic) zum Weichmachen des Pechs verwendet 
werden. 
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Nah E. Waller!) verführt man in Amerika fo, daß man das „Leichtöl“ 
bet Temperaturen von weniger ald 177 bis 200° abbeftillirt, durch das 
Deitillat Dampf leitet, fo lange derfelbe noch etwas Del mitnimmt, das über- 
gehende Del als „refined coal-tar naphta“ auf Benzol und Toluol ver- 
arbeitet und den Rückſtand, „naphta tailings“, als Ausgangsmaterial für 
Phenol benugt. — Wenn diefe kurzen Angaben wirklich das in Amerika ges 
bräuchliche Berarbeitungsverfahren des Leichtöles (incl. Vorlauf) wiedergeben, 
jo fann man bemfelben nicht den Preis der größten Zwedmäßigfeit zuerkennen. 

Die Erfahrung hat gezeigt, daß die eigentliche Carbolfäure (C,H,O) aus 
dem eigentlichen Schweröle, d. 5. den über 2409 deſtillirenden Fractionen, nicht 
gut zu gewinnen ifl. Zwar enthalten diefelben ſtets Theerfänren, aber faft 
nur die höheren Homologen, und biefe find ja auch nad) allgemeiner Annahme 
von großer Wichtigkeit für die conjervirende Wirkung des Schweräles bei der 
Holzimprägnirung (vermuthlich wegen ihrer Schwerlsöslichkeit mehr als Carbol⸗ 
fäure und Kreſylſäure), jo daß man fie gar nicht entfernen folltee Wir werden 
daher das Schweröl für diefen Zwed gar nicht mehr berüdfichtigen. Wenn 
man dagegen auf der anderen Seite nicht angefangen hat, das Deftillat ſchon 
ziemlich, früh, mindeſtens von 170° an, ale „Mittelöl* aufzufangen, fo wird 
man bei der im nächften Capitel zu bejcreibenden Verarbeitung der früher 
tonnmenden Leichtöle erhebliche Diengen von ſtark phenol⸗ und naphtalinhaltigen 
Rückſtänden befommen, weldhe man zu dem „Garbolöl“ fett und diefes dadurch 
dem „Mittelöl* der anderen Fabrik an Qualität ungefähr glei macht. 

Als Beifpiele für die Zufammenfegung eines Mittelöfes feien folgende 


angeführt 2): 


I. II. 
Deftillitend bei 1000 . . . ....0 0 
„„10o bis 1800. .. 141 92 
» 0.180 „ 200... 415 35,2 
. „ 200 „ 2500 . . . 88,7 19,2 


Watſon Smith giebt folgende Refultate für die „Leichtöle* (in ber 
That Mittelble) aus dem auf S. 391 erwähnten Theer aus Wigan» Cannel- 


Kohle: 
Rr. I (1,000) Nr. II (1,1019) 


Deftillivend unter 170° . . 10 Broc. — Broc. 

n „ 1800.. 5, — , 

n „1290 ..12 „ 55 

n „ 200. .2 „ 4 „ 
49 Proc. 29 Bro. 


Es ift ohne Weiteres einleuchtend, daß man hierbei nicht überall nad) 
denfelben Principien verfährt, und die bier in Rede kommende Fraction ber 
Theeröle wird daher in verſchiedenen Fabriken recht abweichende Zuſammen⸗ 
fegung haben. Das macht aber keinen Unterfchied in der Art und Weife, wie 
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man diefelbe behandeln muß, um fie beftens zu verwerthen, und wir wenden 
und nun zu ‚einer Beichreibung ihrer Verarbeitung. Die Endproducte, die 
man dabei erzielt, find kryſtalliſirte Carbolſäure, Krefole, ſchwere Auf: 
löfungsnaphta, Pyridinbafen und Naphtalin, deren Fabrikation mir 
der Reihe nad) befpredyen wollen. 


Sarboljänre und Krefole. 


Die nächſte Behandlung, welche das zuerft von Naphtalin möglich be 
freite und dann rectificirte Carbolöl erfährt, befteht in einer Trennung der 
Theerfäuren (Phenole) von den indifferenten Delen (Kohlenwaflerftoffen). 
2aurent!), der die von Runge entdedte Carbolſäure zuerft in annäfernd 
reiner Form dargeftellt hat, fchlug dazu folgendes Verfahren ein, weldes in 
feinen Grundzügen noch heute angewendet wird. Man behandelt den bei 15U 
bis 200° überbeftillivenden Theil des Steinkohlentheeröles mit einer in br 
Wärme gefättigten Löſung von Aetzkali oder Aetznatron, fett noch pulverförmiget 
Aetzkali oder Aetznatron zu und rührt heftig um. [&erade in diefem Punfte, 
d. 9. dem Zuſatze von feſtem Alkali, verführt man jest ganz abweichend; ter 
muthlich kam damals (1831) im Theer lange nicht fo viel Naphtalin vor, wei 
man die (eifernen) Gasretorten lange nicht jo hoch wie jegt die thönernen er 
hitzte; auch arbeitete Laurent mit einer verhältnigmäßig niedrigen, alie 
naphtalinärmeren Fraction.] Das Del gefteht zu einem kryſtalliniſchen Brei: 
man becantirt den flüffigen Theil und Löft den feften in warmem Waſſer auf. 
Es bilden ſich dann zwei Schichten, eine leichte, ölige, die man entfernt, un 
eine ſchwere, wäfferige, die man mit Schwefeljäure oder Salzfäure fättigt. Auf 
der fauren Flüffigkeit ſchwimmt' daun ein Del, das man zuerft mit gef—hme. 
zenem Chlorcgleium digerirt, und dann fractionirter Deſtillation unterwirjt 
Dean erhält fo leicht eine farbloſe, ölige Subftanz, weiche bein langſamen Cr: 
falten mine Kryſtalle giebt. 

Man Hat Laurent's Verfahren dadurch billiger zu machen geſucht, da5 
man ftatt des Kalis oder Natrond Kalkmilch?) anwendet, wie dies jeher 
Runge bei der erften Darftelung der Carbolfäure gethan hatte, das Gan:t 
zum Kochen bringt und fehr ſtark umrührt. Beim Abfigen kommen dann die 
neutralen Dele an die Oberfläche und werben durd) Decantation entfernt; dr 
kalkige Niederichlag wird durch Salzſäure zerjegt und giebt das Phenol. — 
In diefer einfachen und billigen Form giebt das Verfahren aber feine braudy 
baren Refultate und man ift allgemein zur Behandlung des Carbolöles mit 
Natronlauge zuriidgefehrt, die man nur bedeutend ſchwächer als Lauren! 
nimmt. Aber unter allen Umftänden ift die Darftellung von ganz remer 
(kryſtalliſirter) Carbolfäure keineswegs einfach und leicht. Sie fol zuerit von 
Sell in Dffenbad) 3) in einigermaßen größerem Maßftabe gemacht worden jein, 


1) Ann. Chim. Phys. [3] 3, 95. — 2) Bergl. Hugo Müller, Zeitidr. !. 
Chem. 1868, ©. 270. — *) Anterefi ant ift eine freundliche Mittheilung von Herrn 
Brönner in Frankfurt a. M., wonach derſelbe Schon bald nady 1846 ſogenanmes 
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fam aber jedenfalls erft durch die Bemühungen von Crace Calvert und 
Charles Lowe in Manchefter in wirklich fabritmäßiger Weife dargeftellt in 
den Handel. Jetzt wird fie and in deutſchen Fabriken in mindeſtens ebenfo 
guter Qualität wie von den englifchen dargeftellt. 

Man muß zunächſt ermitteln, wie viel Natronlauge da8 zu behandelnde 
Del beanſprucht. Da es fi) hier nicht um eine genaue analytifche Beftim- 
mung (welche fpäter befchrieben werden wird), fondern nur um bie Ermittelung 
der Minimalmenge handelt, welche zur Erſchöpfung des Deles erforderlich ift, 
fo genügt eine rohe Prüfung in folgender Art. Man fegt die Natronlauge 
aus einer Vürette zu 50 com bes Deles, welches fid) in einem in 100 com ge» 
teilten Mifcheplinder befindet, in Heinen Portionen zu, wobei man inzwifchen 
immer tüchtig umſchüttelt und die Flüſſigkeiten durch etwas Ruhe ſich trennen 
läßt. Dean findet dann eine dunkelbraune Löſung von carbolfaurem Natron 
und darunter oder darüber, je nach der Nature des verwendeten Deles, ungelöftes 
Tel. Das Volumen des leßteren wirb angemerkt, und wenn es fid) nach dem 
nächſten Zuſatze nicht mehr verringert zeigt, jo weiß man, daß man ſchon das 
vorige Mal genug Natronlauge zugegeben hatte. Hieraus berechnet man dann, 
wie viel Rauge man im Großen zur Erfchöpfung der vorliegenden Portion Del 
zu verwenden hat. 

Ans dem, was früher (S. 191 u. ff.) über das Verhalten bes Phenols 
und Krefols zu Alkalien gefagt worden ift, erjehen wir erftens, daß das Phenol 
jelbit (Carbolſäure) leichter löslich ift al8 feine Homologen, alfo aud) einer 
ihwächeren Lauge bedarf; zweitens, daß ein großer Ueberſchuß von Natronlauge 
das Phenol, ein etwas Heinerer das Krefol wieder ausſcheiden kann, daß man 
alfo in diefer Beziehung ſich vorzujehen hat. Immerhin ift der Spielraum 
noch ein fo großer, daß man es in der Regel unterlafjen kann, das Del jedesmal 
in der eben bejchriebenen Weiſe vorher zu prlifen, weil man im regulären 
Sabrithetriebe auf keine fehr auffallende Verfcjiedenheiten im Gehalte an Phe⸗ 
nolen ftoßen wird. Wo man aber mit Phenolen unbekannter Herkunft zu thun 
hat, wird man jene Probe immerhin anftellen müſſen. 

Nach Behrens!) beruht ein werthvolles „Geheimniß“ in Bezug anf die 
Fabrikation der Aryftallifirten Sarbolfänre darauf, daß man das Del nur mit 
einem folhen Duantıım verbinnter Natronlauge behandelt, welches ungeniigend 
ft, um alle Säuren zu löfen; es werde dann die Carbolfäure, als ftärkite, 
zuerft aufgenommen. Dies wird von G. E. Davis?) beftätigt, welcher Teichtöl 
dreimal hinter einander mit je einem Drittel der nöthigen Menge Natronlauge 
von 200 Tw. behandelte, und nur aus der erften und zweiten Crtraction 
kryſtalliſirbares Phenol, aus der dritten dagegen nur Kreſole gewinnen 
konnte. 
waſſerhelles Kreoſot fabrikmäßig darſtellte, welches ihm häufig zur Dispoſition ge⸗ 
ſtellt wurde, weil daſſelbe im Winter zu einer kryſtalliniſchen Maſſe (von Carbol⸗ 
ſäure) erftarrte! Dies geſchah natürlich in Folge der Verwechſelung mit dem wirk⸗— 
lichen Kreojot aus Buchenholztheer (S. 191), welches freilich nie in feſter Form auf: 
tritt. — 1) Dingl. Journ. 308, 363. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1893, p. 233; 
Ver. d. deutſch. dem. Geſ. 1893, Ref., S. 595. 
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Die fpecielle Borfhrift von C. Tome!) (dem erften Yabrikanten von 
reiner kryſtalliſirter Sarbolfäure) zur Behandlung auf Phenol ift folgende: 
Bon einer Füllung der, Theerblafe mit 20 Tonnen Theer werden bie erften 
200 Gall. (— 900 Liter) als Leichtbenzol abgefchieden, die nächlten 600 Sal. 
(—= 2700 Liter) aber, welche 1,0 bis 1,005 fpecif. Gew. haben follen, mit 
Natronlauge behandelt. Auf jede 200 Gall. (= 900 fiter) nimmt man 
30 Gall. (— 135 Liter) Natronlauge von 1,34 fpecif. Gew., welche vorher 
auf 150 Gall. (— 675 Liter) verdünnt worden find (hierdurch muß eine 
Natronlauge von 1,068 oder circa 6 Proc. NaOH entftehen) und rührt des 
Del zwei Stunden mit der Lauge zufammen. Dann läßt man vier Stunden 
Hären, zieht die alfalifche Flüſſigkeit ab und neutralifirt fie mit Schweieljäute. 
Die rohe Sarbolfäure fammelt ſich oben an, wird abgefchöpft, in befonderen 
Behältern einige Tage ruhen gelafien und ift dann zur Verſendung fertig 
Das Aetznatron muß frei von falpeterfauren Salzen fein. 

Bei Lowe's Vorſchrift wird, wie man fieht, ziemlich ſtark verbünnte 
Natronlauge angewendet. Man muß in Bezug auf die Stärke der Natron- 
lauge Folgendes fefthalten: Je unreiner bie Dele, defto ſchwächer follte die 
Natronlauge fein, wenn man gutes Phenol erhalten will. Bei Kohbenz! 
(da8 jeberzeit auch ſchon Phenole enthält) kann man ungefcheut ftärkere Lange 
anwenden und belommt doc daraus zwar wenig, aber befleres Phenol als aus 
dem Mittelöle.e Manche Fabriken fangen deshalb die Wafchung des Rohbenzols 
nit wie früher mit Schwefeljäure, fondern mit Natronlauge von etwa 
1,200 jpecif. Gew. an. Bei Mittelöl dagegen würde eine fo ftarfe Lange 
ſchon viel Kohlenwafferftoffe, namentlicd, auch Naphtalin, auflöfen, welde bie 
Reinigung der Carbolfäure ungemein erfchweren und leicht ihre Kryſtalliſation 
ganz verhindern können; auch löfen fich darin Dele, welche die Tendenz haben, 
an der Luft nachzudunfeln und fo das Phenol verderben. Hier muß man allo 
ſchwache Lauge anwenden, und mag dafltr die oben gegebene Vorſchrift von 
Lowe wohl als zuverläfjig angefehen werden, da ihm als Fabrifanten von 
reiner Carbolfäure nur daran gelegen fein konnte, ein möglichft gutes Roh⸗ 
product zu befommen. Nah Watſon Smith nimmt man Natronlauge von 
18 bis 19° Tw. (1,090 bis 1,095 fpecif. Gew.) und zwar 33 Vol.⸗Proc. 
davon für Schmweröl (d. i. den in England davon als Carboldl abgezogenen 
heil, vgl. S. 347) und 40 Bol-Broc. für Leichtöl (Mittelöt). 

In einer großen englifchen Fabrik wird, wie Qunge an Ort und Stelle 
gefehen Hat, Carbolfäure aus allen leichten Deftillaten bis zum Kreofotöle 
(natürlich; ohne dieſes einzufchließen) in folgender Weife ausgezogen. Der Bor 
lauf wird mit einer etwas ftarfen Natronlauge, von 1,15 fpecif. Gew., in 
großem Ueberſchuſſe behandelt, und zwar vor dem Wachen mit Schwefelfänre. 
Die fo erhaltene Lauge, welche etwas Carbolfäure und daneben fehr viel über 
ſchüſſiges Natron enthält, wird mit etwas ſchwächerer Natronlauge gemengt, 
fo daß das fpecififche Gewicht auf 1,125 fommt, und diefe Miſchung jegt an 
gewendet, um das Carbolöl bei 65 bis 770. zu behandeln. Die num erhal 


') Aus Allen’s Commercial organic analysis, p. 305. 
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tene Lauge von carbolfaurem Natron wird von dem obenauf ſchwimmenden 
Naphtalin befreit, welches auch die vom Aetznatron aus dem Borlaufe auf- 
genommenen Verunreinigungen auflöft, welche font die aus Borlanf allein ges 
wonnene Carbolſäure fchäblich beeinfluffen. Es wird alfo hierbei an Quantität 
und Qualität gewonnen. 

Bon einem ſüddeutſchen großen Fabrikanten wird uns mitgetheilt, daß er 
zur Ertraction der rohen Garbolfäure (mit etwa 50 Proc. Iryftallifirbarer 
Säure) Natronlauge von 30% B6. (= 1,263) anwende, dam die Natron» 
verbindung ausdampfe und mit Säure zerjege. Auf die Berwendung von 
ſchwächerer Lauge und auf fractionirte Ertraction (vergl. ©. 520) lege er nad 
feinen Erfahrungen keinen Werth, um fo mehr auf die fractionirte Deftillation 
der rohen Dele. 

Wo nur rohe Carbolfänre gemacht wird und von dem Käufer keine bes 
jonderen Bedingungen geftellt werden, nimmt man manchmal ftärfere Natron- 
lauge, bi8 35° Be. (— 1,32); aber das damit gewonnene Product erfordert 
eine längere Behandlung in der Wärme mit directem Dampf, um die gelöften 
Dele zu entfernen. 

J. W. Kneights und W. D. Gall (Engl. Bat. Nr. 5824, 1887) 
agitiren Carbol⸗ oder Mittelöl mit einer Mifchung von Kalkmilch und Natrium 
fulfatlöfung und laſſen abfigen. Es bilden fich zwei Schichten, deren untere 
ans einer Löſung von Natriumphenolat und Waſſer befteht, welche abgezogen 
und filteirt wird. Die obere Schicht enthält Theeröl, Gyps und wenig Phe- 
nolatlöfung und wird durch eine Filterprefle getrieben, wonad) aus dem Filtrate 
noch weitere Bhenolnatronlöfung abgezogen werden kann. Lebtere wird mit 
Schwefelſäure zerjeßt und das gebildete Glauberſalz bei einem neuen Proceſſe 
wieder verwendet. Der Berluft an Natron bei diefem Proceſſe ift alfo relativ 
gering. Statt Kalk fünnte auch jedes andere Erdalkali und ftatt Natriums 
ſulfat auch Kaliumfulfat verwendet werben. 

W. W. Staveley!) hat diefen Proceß auf die Fabrifation von Soda aus 
Natriumſulfat oder »fulfit, fowie von Potaſche aus Kaltiumfulfat oder »fulfit 
angewendet, und dabei, namentlid) bei Benugung fohlenwaflerftofffreier Theer- 
fünren einen Umfag von 96 Proc. des betreffenden Sulfats oder Sulfit8 er- 
zielt. Der Proceß vollzieht fi im Großen fo, daß man etwa 560 kg frifch 
gebrannten Kalt Löfcht und zu 1800 bis 2000 Liter Kalkmilch anrührt. Yu 
diefer werben dann, nachdem fie nahezu erfaltet ift, etwa 1000 kg zwiſchen 
190 bi8 250° fiedende Phenole, ober die diefe Menge enthaltende Duantität 
carbolfänrehaltigen Theeröles gegeben. Man erhält fo etwa 3770 bis 
4000 Liter Flüffigkeit, welche man allmälig in etwa einer bis zwei Stunden zu 
einer warmen Löfung von 1500 kg Natrinmfulfat, auf etwa 4000 Liter ge- 
bracht, fließen läßt. Die Sulfatlöfung befindet fi in einem mit Rührwerk 
md Heizung verfehenen Kelle. Die Temperatur des Keflelinhaltes wird auf 
30 bis 40° gehalten und das Rühren nod) eine Stunde nach erfolgtem Einlauf 
des Salciumphenolats fortgefegt. 


") Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 807. 
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Nach erfolgtem Abfegen kann man ungefähr 70 bis 75 Proc. der Natrium⸗ 
phenolatlöfung durch Decantiren gewinnen, der Reſt wird durch eine Filter 
prefle, Vacuumfilter oder dergl., getrieben und der Rückſtand darin mit etwa 
2700 bis 3000 Liter Waſſer ausgelaugt und die Waſchflüſſigkeit bei einer 
nächſten Operation als Löfungsmittel für Sulfat mit verwendet. Bei An- 
wendung von Theerölen ftatt deftillirter Krefole muß man damit rechnen, daß 
ein Theil des Deles und Phenolatd vom Gyps zurlidgehaften wird. Die Afung 
des Phenolnatriums wird bis zur völligen Carbonifation mit Kaltofengajen 
behandelt und die abgefchiebenen Phenole nach mehrftiindigem Stehen abgezogen. 
Die Carbonatlöfung, welche nod) etwa 1 Proc. abgefchiedene Phenole enthält, 
kann eingedampft und das Salz in üblicher Weife caleinirt werden. Zur Ge 
winnung der geringen Mengen Phenol fann man vor dem Eindampfen eme 
entiprechenbe Menge Natronlauge zugeben, wodurd das Phenol in der Mutter⸗ 
lauge fich anfammelt, welche gegen Ende einer neuen Operation wieber zugegeben 
wird, um das VBorhandenfein freien Aetzkalkes, welcher das Abfigen und Filtriren 
ftört, zu umgehen. 

‚Auf den gleichen Proceß, jedod) aud) ausgedehnt auf Dis und Trier 
benzole, -Naphtaline und Dioryanthradjinone haben Landshoff und Meyer!) 
ein D. R.⸗P. Nr. 48270 erhalten. Nach ihnen erfolgt die Umſetzung am 
glatteften mit Altalimonofulfiten, etwas träger mit Natriumfulfat und fchwerer 
mit Kaltumfulfat. 

Es ift und nicht befannt geworden, ob dieſes Ertractionsverfahren irgend 
wo in der Praris Eingang gefunden hat; von Davis wirb es als gut 
empfohlen. Man darf daher annehmen, daß heute wohl die meiften Fabriken 
ſich des alten, Laurent' ſchen Ertractionsverfahrens mit Natronlauge bedienen, 
mit den Aenderungen, die wir im Vorhergehenden befchrieben haben. 

Die Bermifhung des Garbolöles mit Natronlauge muß natür 
lich fehr gründlich gefchehen, und mit Anwendung von gelinder Erwärmung 
auf 40 bis 50% durch eine Dampfſchlange oder einen Dampfmantel vor ſich 
gehen. Für ben Erfolg der Ertraction ift es natitrlich gleichgültig, ob man 
die Miſchung fi in der Wärme ober in der Kälte vollziehen läßt. Dagegen 
ift e8 bei ſtark naphtalinhaltigen Delen von großem Bortheile, das Miſchgut 
anzuwärmen, weil dadurch die fonft unvermeidliche Ausfcheidung von Naphtalin 
in fefter Form verhütet wird. An manchen Orten fieht man von einer be 
fonderen Vorrichtung zum Anwärmen ab und wendet einfach die erforderliche 
Lauge in heißem Zuſtande an. 

Das Miſchen felbft erfolgt in Apparaten ber verſchiedenſten Conſtruction. 
Dan bedient ſich hierzu jegt wohl in allen größeren Fabriken maſchineller Ein⸗ 
richtungen, wie fie in der Baraffininduftrie fchon früher allgemein gebräuchlich 
waren. In manchen Fabriken bewirkt man die Miſchung dadurch, daß man 
beide Slüffigkeiten zufammen aus einem unteren nad) einem oberen Behälter 
und immer wieder zuriid pumpt. An anderen Orten wendet man liegende 
Cylinder mit die Wärme jchlecht leitender Umkleidung an, in welchen fid) ein 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1889, Ref., ©. 717. 





Eptraction der Phenole. 519 


Rührwert mit horizontaler Are bewegt." “Horizontale Rührterte haben den 
Nachtheil, daß fie in Stopfblichſen durch die Seitenwände bes Gefäßes hin⸗ 
durchgehen müffen, aber dafür bringen fie ein kräftigeres Umrühren als bie 
ftehenden Ruhrwerke hervor. Bon biefen ift eine der beflen Formen die eines 
aufs und niedergehenden, von vielen Löchern durchbrochenen Stempels, wie fie 
Hübner!) conftruirt hat. Näheres über mechanische Miſchmaſchinen findet ſich 
im elften Capitel bei der Big. 148. 
chemiſchen Reinigumg des 
Benzol. Wieder an an« 
deren Orten wird das 
Umrühren durch Einblafen 
eines Luftſtromes bewirkt, 
welcher durch ein Röhren- 
frenz mit vielen Deffnuns 
gen oder ein Siebblech in 
viele feine Strahlen zer⸗ 
theilt wird. Diefes Prin- 
cip iſt einmal darum zu . 
empfehlen, weil dabei feine 
arbeitenden Maſchinen⸗ 
theile im der Fluſſigkeit 
jelbft vorhanden find, und 
tann deshalb gleich gut 
für Altalien und für 
Säuren angewendet wer« 
den; zweitens darum, weil 
ohmehin die meiften Fa⸗ 
brifen jegt da8 Pumpen 
der Dele durch Luftdrud 
bewerfftelligen und daher 
ohnehin eine Luftcom- 
prejfionspumpe (fleine Öes 
bläjemafchine) vorhanden 
iR, welche erft das Pumpen, B 
dann wieber das Rühren beforgen kann. ig. 148 verdeutlicht diefe Einrich- 
tung etwas näher. a ift ein Siebboben, welcher zur Vertheifung der durch das 
25 mm weite Luftrohr d eingeblafenen Luft dient, c Mannloch, d Hahntrichter 
zum Ginfüllen der Oele und Laugen, e Dampfſchlange, f Ablaßhahn etwas 
über dem Boden, g eben folder im Boden ſelbſt. Man ftellt den Lufthahn fo, 
daß fein Veriprigen, fondern nur ein gutes Aufmallen ftattfinbet 2). 
Nach Watfon Smith miſcht man Del und Lange 1 bis 11/, Stunden 
dur); man probirt dann, ob dies genügt, indem. man in emem 200 com 
) Dingl. Polyt. Journ. 146, 421. — *) Die Anwendung von comprimirter 


Luft zum Transportiren und Milen von Slüifigleiten ift näher beiproen "von 
Ramdohr, Dingl. Polyt. Journ. 216, 158. 








520 Garbolöl. 


faflenden Meßcylinder 140 ccm ber altalifchen Lauge mit 14ccm ſtarker Schweiel: 
fäure vermifcht und ftehen läßt; es follen fich dann 10 bis 12 Broc. rohe Carbol⸗ 
fäure oben anfammeln. Wenn dies nicht der Yal iſt, muß man länger 
miſchen. 

Das Miſchgefäß iſt für dieſen Zweck ſtets von Eiſen (Keſſelblech), aue 
welchem Metalle man zweckmäßig auch die Dampfſchlangen, Luftröhren :c 
macht, da es von der Lauge weniger als irgend ein anderes Metall angegriften 
wird. Bei Anwendung eines Luftſtromes darf man das Gefäß nur etwa zu 
zwei Dritteln füllen, wegen bes ftarfen Aufwallens. Es wird meiftens mit 
einem hölzernen oder eifernen Dedel bebedt, um bie Berflüchtigung ber leid» 
teften Dele möglichft zu bejchränten. Je nad; dem Umfange der Fabrikation 
wird man das Abfigen der Lauge, wozu jedenfall® ntehrere Stunden erforder 
Lich find, in demfelben Gefäße vornehmen oder wird den Inhalt defielben in 
ein bejonderes, am beiten tiefer aufgeftelltes Gefäß ablafien, um das Miſch 
gefäß von Neuem brauchen zu können. Jedenfalls muß das zum Abfigen br: 
ftinmte Gefäß zwei (eiferne) Hähne befigen; den einen, g, im Boden jelh, 
den anderen, f, etwas über dem Boben in der Seite. Die nicht angegriffen 
Dele lagern fich ſtets über der Natronlauge, welche ihr Volum bei dirier 
Operation manchmal verdoppelt und ſich intenfiv ſchwarzbraun färbt. War 
läßt zuerft durch den Bodenhahn a die alfalifche Lange ablaufen und ſchlicßt 
den Hahn, fobald aud) nur cine Spur von Del mitlommt. Dann öffnet mar 
den oberen Hahn b und kann nun durch diefen ficher ganz alkalifreies Id 
abziehen, während zwifchen beiden Hähnen noch eine Schicht von beiden dlüffig⸗ 
feiten zuridbleibt, die man am einfachſten bis zur nächſten Füllung des Gefühet 
darin zurückläßt. Man kann auch recht gut dem Gefäße einen comic zugr- 
ſpitzten Boden geben, und unter dem im tiefiten Punkte befindlichen Hahn em 
weites Glasrohr anbringen, wo man dann die Trennung der Flüſſigkeiten we 
bei einen Taboratoriums- Scheidetrichter vornehmen kann. Man lann da 
Punkt, wo die altalifche Schicht in die darliber liegende ölige (von roher Rapkta 
übergehen will, mit Sicherheit durch das trübe, milchige Ausſehen ertenner, 
welches die Flüſſigkeit annimmt. 

Es empfiehlt ſich, die alkaliſche Lauge jo rein als möglich von der aus⸗ 
geſchiedenen Rohnaphta zu trennen, wodurch die weitere Verarbeitung der 
Lauge wefentlic, abgekürzt wird. 

Das von der Lauge abgezogene Del (Rohnaphta), weiches meil 
nod) ein wenig der höheren Benzolhomologen, daneben aber Naphtalin un) 
Pyridinbaſen enthält, wird, wie wir fpäter fehen werben, file fic weiter ver: 
arbeitet und liefert ald Endproducte wenig Solvent Naphta, Pyridineie 
und hauptſächlich ſchwere Naphta, welche zur Entbenzolung ber Koksofengaſe 
verwendet wird. Nach K. E. Schulze!) kommen darin neben durch Scweirl: 
fäure verharzbaren Delen nod) etwa 15 Proc. Trimethylbenzole, 15 bis 20 Prx- 


Tetramethylbenzole, 15 bis 20 Proc. Naphtalin und ein bei-20° ſchmelzendes 


Paraffin vor. 


ı) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1887, S. 409. 
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Die Lauge von Phenolnatrium xc., der man jedenfalls die beim 
Waſchen von Rohbenzol, Leichtöl zc. erhaltene zufegt, kommt nım meift direct 
zur Zerfegung mit Säure. In manchen Fällen folgt aber erft noch eine bes 
jondere Behandlung zur Abſcheidung von Berunreinigungen. So foll man 
z. B. nah Vincent?!) die Lauge mit dem 5 bis 6 fachen Bolum heißen Waflers 
verfegen, um die aufgelöften Kohlenwaflerftoffe auszuſcheiden. Au weit wird 
man darin nicht gehen können (vergl. S. 200), und e8 wird der Erfolg über- 
haupt davon abhängen, ob man von vornherein concentrirte oder ſchon ver- 
dünmte Lauge angewendet hatte. (Nad) Bincent’8 Befchreibung wendet man 
zuerst concentrirte Lauge an.) Schnigler?) empfiehlt als außerordentlich) 
wirffam die Erhigung der trüben, ſchwarzen Flüffigkeit in einer Supferblafe 
über ſtarkem Feuer, was man fo lange fortfegt (bei 15 kg etwa zehn Stunden), 
bi8 das aus Waller, Naphtalin, Delen und Phenol beftehende Deftilat mildig 
wird; das Thermometer zeigte dabei im Damıpfe 170%. Die Hauptmenge des 
Phenols bleibt bei dem Natron zuritd, als eine beim Erkalten fefte Maſſe. Die 
Maſſe wird in der Blaſe ſelbſt in Waller gelöft und etwa auf das Dreifache 
des urfprünglichen Volumens verdünnt. Nach einigen Tagen hat fich ein 
Schlamm abgefegt, von welchem die Mare Löſung getrennt wird. Diejelbe 
wird mit verbiinnter Schwefeljäure verfegt und das abgejchiedene Phenol dann 
aus einer Glasretorte deitillirt. Nach Befeitigung des zuerft übergehenden 
Waſſers wird ein farblojes, flüffiges Phenol von Honiggeruh (?) erhalten, 
welches durch ein Körnchen Chlorcalcium oder Iryftallifirtes Phenol in wenigen 
Minuten erftarrt. Das zulegt Uebergehende zeigt etwas mehr flüffige Theile 
und ift Schwach gelb gefärbt. Die Kryftalle bleiben nach dem Abfaugen mit 
dee Bunſen'ſchen Pumpe und Preſſen zwiſchen Papier in einem verſchloſſenen 
Glaſe bei mäßigem Tageslichte Monate lang weiß; im offenen Glaſe erhalten 
fie bald einen violettrothen Schein und löſen ſich ſchließlich zu einer gelbrothen 
Fluſſigkeit. 

Im Großen empfiehlt Schnigler eine ſchmiedeeiſerne Blaſe mit Zinn⸗, 
Dieis oder Kupferrohr anzuwenden und ein zweite® Abzugsrohr mit Ventil 
tiefer unten anzubringen, zum Gebrauche im fpäteren Stadium ber Deftilla- 
tion. Nicht genligenb erhistes Phenolnatrium Liefert ein gelbes, unangenchm 
riehendes Phenol; das Wefentlichite ift eben bie völlige Entfernung der die 
Färbung bedingenden Verunreinigungen durch Verjagen refp. Unlöslichmachen 
oder Verkohlen. Ein Verſuch mit Phenolcalcium (überſchüſſigen Kalt ent⸗ 
haltend, der vielleicht ſchädlich war) gelang nicht, da die Maſſe ſchwammig 
wurde, die Hitze ſchlecht leitete und theerige Beſtandtheile ſowie Naphtalin 
zurüchielt. 

Ein anderes Reinigungéeverfahren iſt in Muspratt-Stohmann's 
Chemie?) beſchrieben. Man ſoll die Kreoſotlauge (die rohe Phenolnatrium⸗ 
loſung) in große, oben offene Bottiche von Holz laufen laflen, anf deren Boden 
ein mit Löchern verfehenes eifernes Dampfrohr liegt. Nach mäßiger Erwär- 


1) Payen, Precis de chimie industrielle, 6. Aufl., II, &.961. — *) Dingl. 
Polyt. Journ. 214, 86. — °) 3. Aufl., 6, 1181. 
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mung der Pauge fegt man fo viel friſch gelöfchten Kalkbrei Hinzu, bis die ge» 


Sammte Fluſſigkeit ganz unburchfichtig weiß .erfcheint. Dabei wird mit einer 


hölzernen Krüde durchgearbeitet und die Erwärmung 12 Stunden lang fort 
geſetzt. Schon nad) einigen Stunden Erwärmung überzieht fich die Oberfläche 
der Kreoſotlauge mit einer Haut, welche fi nach und nad) im einen dichten, 
rothen, blafigen Schaum verwandelt. Derfelbe befteht aus dem noch in ber 
Lauge zurüdgebliebenen Naphtalin, untermifcht mit Kalk. Diefer Schaum 
wird mittelft eines durchlöcherten hölzernen Löffels forgfältig entfernt; dies Tann 
man aud) zum Schlufie nad, Abkühlung der Lauge thun. Es kanu auf dieſe 
Weiſe alles Naphtalin bis auf eine ganz geringe Spur entfernt werden; mn 
ift die Höhe der Temperatur hierbei von außerorbentlicher Wichtigleit. Die: 


ſelbe darf nicht zu hoch gehalten werden, jo daß bie Flüſſigkeit in flarfe 


Wallung geräth. Vielleicht bildet hierbei der Kalk mit Naphtalin eine unlös 
Iiche Verbindung; vielleicht ift aber feine Wirkung eine rein mechanifche, infofern 
das Naphtalin aus ber durch einftrömenden Waſſerdampf ſich verbiinnenden 
Kreofotlauge fi) an der Oberfläche unlöelich ausfcheibet. Jedenfalls müſſen 
die Bottiche umbededt bleiben und ſich in einem ungeheizten Raume befinden. 
Nach vollftändiger Entfernung bes Naphtalins und Klärung der Kreofotlange 
wird diefelbe forgfältig von etwa auf dem Boden befindlichen Kalk abgezogen 
und zur Zerfegung mit Schwefeljäure abgelaflen. 

Das Wefentlihe aller obigen Vorſchriften ift die Entfernung der von der 
Natronlauge mit aufgelöften oder in feinfte Sufpenfion gebrachten Kohlen 
wafferftoffe, von denen ſchon eine äußerfi geringe Beimiſchung der fpäteren 
Kryftallifation des Phenol fehr hinderlich if. Hierzu genligt es nad) 
Dr. Häuffermann (Privatmittheilung), die Lauge von Phenolnatrum in 
einer Eifenblafe mit Kühlichlange mit einem Dampfitrome fo Lange zu behan- 
dein, bis eine Probe bes Deftillates volllommen Mar und hell, ohne mildiges 
Aussehen, ift. Dies ift in der That der Weg, auf dem heute wohl allgeme 
die vorgängige Reinigung der Carbolnatronlauge ausgeführt wird. 

Zum Ausdämpfen verwendet man Kefiel der verfchiedenften Form, meiftens 
alte Dampfkeſſel oder ausrangirte Blaſen von nicht unter 5000 Liter Füll 
rauın. Sie find über freiem Feuer eingemauert und mit directem Dampfrohre, 
fowie einer Kühlſchlange verfehen, um die entweichenden Dämpfe von Kohlen⸗ 
waſſerſtoff und Pyridin zu condenfiren. Der Keſſel wird zunächft mit freiem 
Teuer geheizt und dies fo lange fortgefegt, bis da8 Deftillat aus dem Kühler 
volllommen ölfrei rinnt. Dies dauert in der Regel mehrere Tage, aber felbtt 
dann find noch nicht alle Verunreinigungen der Carbolnatronlauge entfernt, 
was man zur Genüge aus dem unangenchmen Geruche des deftillicenden 
Waſſers erfehen fan. Zur Entfernung diefer empyrheumatifchen Stoffe 
reicht ber durch die directe Feuerung aus der Garbolnatronfauge erzeugte 
Dampf nit mehr hin; man muß jegt einen Fräftigen Strom directen 
Dampfes eintreten laſſen, weldyer die legten Antheile der übelriechenden 
Beftandtheile mit fortführt. Da eine Condenſation des Deftillates jeht 
feinen Zweck mehr hat, fegt man den Kühler außer Thätigkeit, öffnet ba 
Mannloch der Blaſe, und läßt den Dampf direct ind Freie entweichen. 
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Auch für diefe Operation muß man mindeſtens eine Dauer von ſechs Stunden 
rechnen. 

Die Carbolnatronlöfung bildet jegt eine dunkle Flüſſigkeit, welche ſich 
Kar in Waſſer Löft, bi8 auf darin ſchwimmende, Heine, fefte Bartifelchen. Dies 
jind die durch das Entfernen des Delgehaltes unlöslich gewordenen jogenannten 
„Brandharze“, welche vor der Yällung der Carbolſäure durch Filtration ent- 
fernt werden müſſen, weil fie fonft fich wieder in ber ausgefällten Carboljäure 
löfen oder zum wenigften jufpendiren und beim nachherigen Deftilliren der⸗ 
jelben ftörend wirfen. Das bei diefer Behandlung übergehende ölige Deftillat 
seigt einen intenfiven Gernch nad) Pyridinbafen, von denen es in der That 
beträchtliche Mengen enthält. Es wird für fich aufgefangen und, wie wir 
jpäter fehen werben, auf Naphta und Pyridinbafen verarbeitet. 

Es folgt jegt die Zerfegung der phenolhaltigen Yange mit 
Eänre (meift Schwefelfäure, feltener Salzfäure) und Abſcheidung der 
rohen Carbolſäure. Man wird biefe Operation wohl faft regelmäßig in 
einem mit Blei ausgelegten Gefäße vornehmen, welches mit einem Wafch- 
apparate verjehen fein kann; doc; geht in diefem alle auch das Mifchen mit 
Handfrüden leicht und einfach von ftatten. ifengefäße werden zu fchnell an- 
gegriffen. AInweilen bedeckt man diefes Gefäß, um etwa entweichende jchädliche 
Gaſe in ein Feuer abführen und verbrennen zu können. Zur Zerſetzung 
nimmt man meift Schwefelfäure. Die dabei entftehende Glauberfalzlöfung ift 
wohl nirgends als folche zu verwerthen, und das herauskryſtalliſirende Glauber⸗ 
jalz ift auch fehr wenig wert. Man wird bei Anwendung verdiinnter Natron⸗ 
[auge und 6Ogrädiger Schwefelfäure ſehr wenig von felbft auskryſtalliſirt 
befommen, fondern muß dazu erft noch eindampfen. Stärkfte (66 grädige) 
Schwefelſäure zu nehmen, wie es manche Fabriken thun, hat gar feinen Zweck, 
ſchadet vielmehr durch die Bildung von Sulfophenolen, welche ſich fpäter bei 
der Deftillation zerjegen und fchweflige Säure in das Phenol hineinbringen. 
Beim Zufage der Säuren muß man jedenfalls vorfichtig verfahren, um eine 
zu ſtarke Erwärmung zu vermeiden, und hört damit auf, wenn entſchieden 
jaure Reaction eingetreten if. ‘Die Arbeiter unterfcheiden died an der Farben⸗ 
änderung, ohne Lackmuspapier anwenden zu müllen. Nah Watfon Smith 
braucht man auf 1000 Gall. Leichtöl (mit 400 Gall. Natronlauge von 1,090 
behandelt) etwa 221/, Gall. Schwefelfäure von 1,74 fpecif. Gem. Natürlich) 
hängt der Verbrauch an Schwefelfäure ausfchlieglich von der Menge Natron- 
hydrat ab, welche zu neutralifiren ift. 

Man hat mehrfad) verfucht, ftatt reiner Schwefelfäure die bei der Rei⸗ 
nigung der leichten Theeröle (ſ. Capitel 11) abfallende Säure zu verwenden, 
nachdem diejelbe durch Verdünnen mit Wafler der meiften aufgelöften theerigen 
Beftandtheile beraubt worden ift. Diejelbe ift aber immer noch fehr umrein, 
und man ift deshalb allgemein davon abgelommen, fie zur Zerfegung des 
Phenolnatriums zu verwenden, ba die Verunreinigung des Phenols nicht durch 
die verhäftnigmäßig unbedeutende Erfparniß für die Säure aufgemwogen wird. 
Allerdings hatte man dabei auch im Einne, die jo läftige Reinigungsfäure [08 
zu werben, kann dieß aber doch jedenfalls nie ganz thun. Der Vorſchlag von 
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E. Kopp, mit der Anwendung bdiefer Säure zur Yerfegung des Phenol 
natriums nod) deren Verarbeitung auf die darin aufgelöften Alkaloide zu ver- 
binden, hat wenig Ausficht auf Verwirklichung, zumal die Reinigumgsjäure 
jet befjer direct auf Pyridinbafen verarbeitet wird. 

Nach W. Smith verihmäht man in Lancafhire fogar die friſche Schweiel- 
fäure aus Pyrit und wendet: faft nur Säure aus Rohfchwefel an (wohl and 
unbegründetem Vorurtheile). Nach demſelben habe man es vergeblich verſucht. 
die Schwefelſäure durch die billigere (und wegen der Nichtausſcheidung von 
Glauberſalz viel bequemere) Salzfäure zu erſetzen. Es bilde ſich daun nämlich 
etwas Salmiak (?) und Chloride von Amiden, welche bei dem ſpäteren Raffi⸗ 
nirungsproceſſe ſich zerſetzen und auf das Eiſen ber Deſtillationsblaſe wirken; 
ed werde dann durch übergehendes Eiſenchlorid die Carbolſäure ganz bunkel 
und ſchmutzig. Ammoniakſulfat habe diefe Wirkung nicht. — Hier ſcheim 
doc) entweder ein Borurtheil oder (fehr wahrfcheinlich) unrichtige Manipulation 
der Lancafhirer Fabrilanten vorzuliegen, denn einige der befterr beutichen 
Fabriken zerjegten ihr Phenolnatrium zeitweife mit Salzfäure, auch ſolche, 
welche felbft die fchönfte kryſtalliſirte Earbolfäure machen, und find erft zur 
Scwefelfäurefällung übergegangen, nachdem die Salzſäure in Folge flarfer 
Nachfrage bedeutend im Preife geftiegen ift. Ä 

Nach) dem Vorjchlage von Lowe und Gill!) ſoll man zur Zerfegung der 
alkaliſchen Phenollöfungen ſchweflige Säure anwenden. Die wäflerige Löſung 
der Bifulfite fol zur Kryſtalliſation abgedampft oder wieder für fchweflige 
Säure verwendet werben. Es ſcheint jehr möglich, daß fich dieſes Verfahren 
gut bewährt; die fchweflige Säure könnte man fehr billig bei der Aufarbeitung 
der Reinigungsfäure erhalten (vergl. Cap. 11). Nah H. Köhler) läßt ſich 
Biſulfit nicht in verfäuflicher Form aus Phenolnatronlöfung gewinnen. And 
ift nach ihm die ans der Reinigungsfänre gewonuene fchweflige Säure ftarl 
mit empyrheumatifchen Stoffen verunreinigt, von denen fie fich nur ſchwierig 
trennen läßt. Seit man die Reinigungsfäure mit größerem Vortheil zur Ge 
winnung der Theerbaſen verwerthet, ift ihre Verwendung zu dem obigen 
Zwecke ohnehin hinfällig geworden und kommt faum mehr in Frage. 

Gleichwohl fol einer Verwendung der Keinigungsfäure zu diefem Zwede 
bier gedacht werben, weldye H. Köhler (loc. cit.) bei Laboratorinmöverinden 
in größerem Maßftabe brauchbare Refultate ergeben hat. Im Anſchluß an 
einen Vorſchlag von Zunge ?), die KReinigungsfäure dur Erhitzen mit 
Sägemehl und dergl. in ſchweflige Säure Überzuführen, fowie unter Zu 
grundelegung des Lowe und Gill’fchen Patentes treibt er die aus Ker 
nigimgsjäure und Holzfpänen entwidelte fchweflige Säure durch eine Kae 
von Gefäßen, welche paſſende Löſungs⸗ und Reinigungsmittel, wie Schwefel 
ſäure, Schweröl, ausgegliihte Holztohle ꝛc. enthalten und das gebildete 
Waſſer, ſowie die deſtillirenden Theeröle, Schwefelſäure, Empyrhema :. 
zurüdhalten. Die fo gereinigte ſchweflige Säure wird dann vermittelſt Kör⸗ 


1) Engl. Pat. Nr. 1456, 1880. — *) Earboljäure u. Garbolfäurepräparate !. 
Berlin 1891, ©. 53. — °?) Diejes Werk 3. Aufl., 1882, S. 41. 
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ting' ſcher Saugftrahlapparate in die Phenolnatronlöfung in feiner Bertheilung 
eingeblajen. Die Abſcheidung des Phenols geht jehr glatt von ftatten und 
jebald die Sättigung mit Schwefligfäuregas vollendet ift, zieht man nad einigem 
Stehen die unten abgelagerte Schicht von Natriumfulfit von den Phenolen ab. 
Die Löfung fließt direct in einen gußeifernen Keflel, in welchem fie nad dem 
Patente von Gutzkowi) unter Zuſatz von Aetzkalk kauftijirt wird. Der ſich 
bildende fchmefligjaure Kalt fegt fi) als fehr feiter Schlamm am Boden ab 
und kann nach dem Wafchen entweder direct als folcher verwendet, ober zur 
Entwidelung von jchwefliger Säure benntt werben, "während die kauſtiſche 
auge zu weiteren Crtractionen dienen kann. Das Verfahren böte den 
doppelten Bortheil der beinahe vollftändigen Wiedergewinnung des fauftiichen 
Natrons, fowie des Vermeidens jeglichen Verluſtes an Carbolfäure, da die 
fonft bei der Fällung mit Schwefelfäure in der abgehenden Glauberjalzlöfung 
enthaltene Sarboljäure bier volllonmen in der wieder zu verwendenden Lauge 
enthalten bleibt. 

Natürlich könnte das Verfahren, und wahrſcheinlich mit großem Vortheil, 
mit dem Patente von Knights und Gall combinirt werden, wenn man die 
entfallende Sulfitlauge unter Zufag von Aetzkalk direct zur Ertraction neuer 
Mengen von Carbolfäure verwenden würde. 

Mit beftem Erfolge bediente fi) H. Köhler (loc. eit.) auch einer Löſung 
von Bifulfat (Abfall der Salpeterjäurefabrilation, welcher mit ca. 30 Proc. 
freier SO, in den Handel kommt) zum Ausfällen der rohen Phenole. Dies 
Verfahren empfiehlt fich dort, wo man das Glauberjalz nicht verloren geben 
will. Die abgeblajene Sarbolnatronlauge wird in noch heißem Zuſtande ents 
weder mit einer heißen Löfung von Bifulfat gemifcht, ober dies in feins 
gemahlenem Zuftande unter Rühren eingetragen. Man kann fo mit ber 
dabrifation von Carbolfäure nod) die von calcinirtem Glauberſalz vortheilhaft 
vereinigen und findet an mandyen Orten guten Abfag für das letztere, weil es 
eiſenfrei iſt und ſich daher zur Spiegelglasfabrilation fehr gut eignet. Wefent- 
lich für die Rentabilität des Verfahrens ift natlirlic, das Vorhandenfein billiger 
Wärmequellen. 

Man kann zur Zerſetzung des Phenolnatriums ſtatt der ſtarken Säuren 
auch Kohlenſäure anwenden. Nach Mills?) ſcheint dies in Schottland ſchon 
ſeit längeren Jahren zu geſchehen; in Deutſchland iſt es ſchon vor vielen Jahren 
von J. Brönner?) ausgeführt worden. Da es wirklich möglich iſt, die Zer⸗ 
ſetzung ohne zu großen Kohlenſäureverluſt vollſtändig zu machen *), fo iſt der 
Tortheil ein fehr bedeutender gegenüber der Anwendung von ftarten Säuren. 
Erfiens verliert man nicht, wie bei Anwendung ftarler Säuren, die Soda, 
ſondern gewinnt fie ja als kohlenſaures Natron wieder, und könnte diefes nad) 
dem Kauftijiren ftetd von Neuem benugen. Zweitens würde man nicht, wie 


ı) Am. Pat. Nr. 198293, 1877; Ber. d. deutfch. dem. Gef. 1877, S. 812. — 
*) Deftructive Deftillation, S. 17. Elift hat am 5. März 1880 ein engliſches 
Patent (Nr. 967) darauf genommen, welches natürlich als joldes feinen Werth bat, 
da die Sache nicht neu ift; ebenfo Wiſchin (E. P. Nr. 3750, 1880). — °) Privat: 
mitiheilung. — *) Bergl. Qunge, Chem.-Big. 1883, S. 39. 
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bisher, zientlich viel Phenol mit den Laugen von Glauberfalz oder Kodjal; 
verlieren, welches darin entweder aufgelöft oder in feinften Tröpfchen ſuspen⸗ 
dirt ift; denn ba die Taugen ja wieder kauſtiſch gemacht und von Neuem ge 
braucht werden, jo wird auch das Phenol in denfelben wieder gewonnen 
werden. Drittend würde man von vornherein alles Auswaſchen des Phenol: 
erfparen. Freilich fett dies vorans, daß die Kohlenfäure felbft ziemlich rein 
und namentlich frei von brenzlichen Producten ift, was befanntlicd, nur bei der 
in Kalköfen erzeugten der Fall if. Um eine möglichft intenfive Wirkung ber 
Kohlenfänre zu erzielen, follte man fie nicht nur durch einen Siebboben x. 
möglihft in der Flüſſigkeit vertheilen, fondern follte auch mehrere Zer⸗ 
fegungegefäße anwenden, in denen fie methodifch ausgenutt wird, jo daß das 
frifche Gas (welches bei Kalkofenkohlenfäure etwa 25 bis 30 Volumprocente 
CO, enthält) ftets mit fchon großentheils zerfegter und das faſt erſchöpfte 
Gas mit frifcher auge in Berührung kommt, nad) dem Principe ber Soda⸗ 
laugerei. 

J. Hardman (E. P. Nr. 7079, 1885) läßt die alkalische Phenollöfung 
in einem Kolsthurme herablaufen, in dem unreine Kohlenfäure anffteigt. Als 
letztere benutzt er die bei der Fabrifation von fchwefeljaurem Ammoniak mı- 
widelten Safe, nachdem dieſe von Schwefelwaflerftoff durch Behandlung mit 
Eifenoxyd befreit worden find. Er nimmt auch die oben (jchon 1882) ge 
machte Anregung auf, die erhaltene Natriumcarbonatlöfung wieder kanſtiſch za 
machen, und dadurch die 2 oder 3 Broc. Carbolfäure zu gewinnen, welche fonft 
mit der Slauberfalzlauge verloren gehen. Nach Davis!) wird biefe Methode 
in Hardman’s Fabrik regelmäßig durchgeführt. Er führt Diefelbe als Hart- 
man's Berfahren an, obgleich fie, wie wir gejehen haben, viel älteren Datume 
ift und Hardman's Verdienſt fi) wohl nur auf Einführung des Koksthurmes 
beſchränkt. 

Als billige Kohlenſäurequelle hat H. Köhler (loc. eit.) ſpäterhin das 
von Ammoniakſodafabriken leicht erhältliche Bicarbonat in die Carbolfäure 
fabrifation eingeführt; daflelbe wird in gepulvertem Zuſtande in die Heike, auf 
gedämpfte Phenolnatriumlöfung unter gutem Umrühren eingetragen. Tie 
entftehende concentrirte Sodalöfung wird zur Kryftallifation gebracht, die Kryſtalle 
caleinirt und eventuell umfryftallifirt und die Mutterlauge fauftifirt, um anf! 
Neue als Ertractionsmittel zu dienen. Er erzielte auf diefe Weife ein Phenel 
von tadellos reinem Geruch. Ä 

Schwefelwasferftoff it ebenfall® zur Zerſetzung des carboljauren 
Natrons empfohlen worden, von Jane, Elland und Stenart (E. P. 
Nr. 2469, 1883), die aber ihr Patent ohne Einreichung der endgültigen Pe 
ſchreibung verfallen ließen. 

Nach Abſcheidung der rohen Sarbolfäure muß man, wenn man irgend 
concentrirtere Lauge und zur Zerfegung derſelben Scwefelfäure angewendet 
hatte, die fic, unter der Carbolfäure ablagernde Glauberfalzlöfung noch warm 
abziehen, damit fie nicht in dem Fällungsgefäße felbft kryſtalliſirt. Salzſäure 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1893, p. 233. 
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gewährt den Vortheil, daß biefe Gefahr nicht leicht eintritt, und man baher 
länger warten fann, wodurch weniger Phenol mit der Salzlauge verloren geht. 
Das Abziehen bewerfftelligt man durch einen Bodenhahn, den man ſchließt, 
ſobald Carboljäure mitfommt, worauf man diefe ganz rein aus einem etwas 
höher angebrachten Hahn ablafien kann (vergl. ©. 519). Beſſer läßt man 
aber die Carbolſdure mindeftens noch 24 Stunden für ſich abruhen, um bie 
Theilchen von darin fuspenbirter Salzlauge noch beffer am Boden abzuſcheiden; 
hierzu Hat man im Bedurfnißfalle ein befonderes Mlärgefäß. Je länger man 
der Salzlauge Zeit geben kann, ſich abzuſcheiden, defto beſſer ift dies für bie 
Sualität der Carbolfänte. 

In vielen Fälen kommt die rohe Carbolſäure jegt ohne Weiteres zur 
Berwendung (vergl. ©. 516, Lo we's Vorſchrift); in anderen Fällen wäſcht 
man fie ein» ober zweimal mit Wafjer, um ihr die Minerale gig. 149. 
fäuren zu entziehen, was aber doch nie völlig gelingt. Da 
das Waſchwafſer ganz erhebliche Mengen von Carboljäure 
anflöft, fo darf man daſſelbe keinesfalls wegwerfen, ſondern 
muß es zum Auflöen der fauftifchen Soda benugen. Das 
Waſchwaſſer ſammelt ſich Über der Carbolfäure, und wird am 
beiten durch ein Umlegerohr, Fig. 149, abgezogen, das ſich 
almälig niederlegen läßt und viel bequemer als ein Heber wirkt. 

Zuweilen wird die rohe Carbolfäure ſchon von dem 
erften Fabrikanten deftillirt, um fie den Anforderungen des 
Fabrifanten von reiner Carbolfäure (vgl. weiter unten Yowe’& 

Vorſchrift) anzupafjen. Dann fängt man die Fraction zwie —— 

ſchen 175 bis 205° oder auch 210° auf und verwendet diefe al8 „rohe Carbol- 
füure“, Die untere Fraction kommt zum Leichtöl, fofern die Lauge nicht 
vorher ausgebämpft war, und daher noch Kohlenwaſſerſtoffe enthält, der 
Blajenriidftand zum Schweröl. 

Rohe Carbolfäure ſollte ein ſpecifiſches Gewicht von 1,050 bie 1,065 
bei 15,50 C. Haben. Bei Gegenwart leichter Theeröle ift ihr ſpecifiſches 
Gewicht oft nur 1,040 bis 1,045. Sie enthält Phenol, die verſchiedenen ifos 
meren Kreſole, Phlorol, Kylenol, neutrale Theeröle, Naphtalin, empyrheumatifche 
Zubftanzen von unbefannter Natur und Waffer. Die Methoden zur Prüfung 
ihres Gehaltes werden weiter unten beſchtieben werden. 


Die Darftellung von reiner fryftallifirter Carbolſäure Y. 


Die rohe Carbolfäure, wie fie von den Theerbeftillateuren geliefert wird, 
enthält Krefole, Waſſer, Harzige Beftandtheile u. |. w. Am leichteften läßt 
fh davon das Waffer entfernen; nämlich ſchon durch eine Deftillation, bei 
welcher das Waſſer faft ganz bei etwa 100° übergeht, worauf der Siedepunft 
ichnell Reigt, fo daß um 180° nur waflerfreies Phenol fommt. Biderbite?) 
empfiehlt, über 1 bis 2 Proc. entwäſſertem Kupfervitriol zu beftilliven, den man 


') Eigenfaften derfelben S. 191 u. fi. Bergl. aud ©. Köhler, Carboljäure 
und Garboljäurepräparate, Berlin 1891. — *) Chem. News 16, 188. 
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(wie das Chlorcalcium) ja immer wieber regeneriren Tann. Indeſſen findet 
eine andere Entwäflerung, als auf dem Wege der Deftillation, heute nirgends 
im Großbetriebe mehr ftatt, da dieſe in Folge der mehrfach, nöthigen Redeftilla- 
tion vollfommen genügt. 

Die Deftillation des Rohphenols geſchieht gewöhnlich in nicht zu 
feinen (1000 bis 15000 kg faſſenden) gußeifernen oder fehtniebeeifernen Blafen 
(hierzu eignet ſich beſonders die Leichtölblafe oder auch eine gut gereimigte 
Theerblaſe beim Vorhandenſein größerer Mengen von Rohphenolen) von 
ziemlich geringer Höhe, damit die gebildeten Dämpfe fi raſch entfernen 
können. Die Heizung erfolgt durch ein directes Feuer, mit Schuggemölbe 
gegen die Stichflamme. Die Blafen find mit einem Thermometer verfehen, 
deſſen Duedfilbergefäß in der Höhe des Abzugsrohres Liegt und defien Scala 
natürlich nad) außen Hervorragt. Als Kuhlſchlange bei der erften Deftillation 

Fig. 150. ann man, unbefchadet der 

Dualität und weiteren Rei- 

nigung der Carbolfänt, 

eine ſolche von Eifen neh 

men. Die für Meineren Bes 

trieb Hierzu bienende De 

ſtillationsblaſe wird durch 

Fig. 150 veranſchaulicht 

Beim Deſtilliren macht 

man etwa folgende Frac⸗ 

tionen. Zuerft fängt man 

auf, wa® unter 180° über 

geht; diefe Fraction befteht 

großentheils ans Waſſer 

und ſich dariiber anſammelnden Kohlenwaſſerſtoffen, enthält aber ſchon ziemlich 

viel Phenol und wird deshalb aufgeſammelt, um fpäter umdeſtillirt zu werden 

Die zweite Fraction, von 180 bis 205°, wird zur Kryyſtalliſation bei Seite 

geftellt; man fängt diefelbe jo fange auf, als eine Probe des Deftillates beim 

Abkühlen kryſtalliſirbare Producte ergiebt. Die dritte Fraction wird biß erwa 

220° aufgefangen. Der Ridftand der Blaſe geht entweber ohne MWeiteret 

zum Schweröle oder wird, wenn fid} genügend davon angefammelt hat, nochmals 

über freiem Feuer oder mit directem Dampf abgetrieben, um auf waflerfreit, 

flüffige 100 procentige Carbolſäure (Kreſole) verwerthet zu werben; ber Blafen- 

rüdftand ift in diefem alle pehartig, von weicher Conſiſtenz und fann zum 
Weichmachen des Pechs 2c. verwendet werben. 

Es ift bei diefer Deftillation von ber größten Wichtigfeit, daß die Arbeit 
nicht zu fehr foreiet wird, weil fonft eine Trennung bed Phenols von den br 
gleitenben Krefofen überhaupt nicht gelingt. Sobald bie zweite Fraction ab 
genommen ift, Tann man ſtärker Heizen, bis zu diefem Augenblide aber darf 
das Deftilat höcftens in bleiftiftftartem Strahle rinnen. Als ungefährer 
Maßftab fir den Verlauf der Deftilation mag gelten, daß der Abtrieb einer 
Blafe von etwa 15000kg Inhalt 24 bis 28 Stunden dauert. Bei einiger 
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Uebung des mit der Deftillation betrauten Arbeiters kann von der Benutzung 
des Thermometer ganz abgejehen werben. 

An manchen Orten hält man es für nöthig, die erfte Deftillation in einem 
Colommenapparate vorzunehmen mit nicht zu hoher Colonne von Gufeifen, wie 
ſolche die Firma C. Heckmann in Berlin in vorzüglicher Eonftruction anfertigt. 
Ein derartiger Apparat ift in Fig. 151 abgebildet; nad} unferen Erfahrungen fann 
man indefien die Anwendung einer Colonne ganz umgehen, wenn man nur 
dafiir forgt, daß die Deftillar Fig. 151. 
tion, wie oben bemerft, ſehr 
langſam geführt wird. 

Bon dem Director einer 
großen auslandiſchen Fabrik 1) 
wird uns mitgetheilt, daß er 
eine vollftändige Trennung 
des Phenols von feinen Homo» 
logen in folgendem Apparate 
(dig. 152 a. f. ©.) erzielt Habe. 
Eine Reihe von drei bis vier 
Blaſen find neben einander 
aufgeftellt und werben gleich 
zeitig mit Mobcarbolfäure be⸗ 
ſchidt; alleſammt find ent- 
weder mit directer Feuerung, 
oder mit Dampfſchlangen ver- 
fehen, vom welchen bie ber 
erſten Blaſe durch überhigten 
Dampf gefpeift wird. Sie 
werden fänmtlich gleichzeitig 
angeheizt; bei den legten 
Blaſen ſtellt man die Heizung 
ein, ſobald deren Inhalt eine 
Temperatur von 80° zeigt. 
Nur die erfte Blafe wird kräftig fortgeheizt und bie aus ihr entwidelten Dämpfe 
dienen dazu, den Inhalt der folgenden Blafe zur Deftilation zu bringen, fo 
daß alfo jede vorhergehende Blaſe die Wärmequelle fiir die nachfolgende abgiebt. 
Dadurch fol man erreichen, daß aus dem Helme der legten Blaſe ein Deftillat 
reſultitt, welches fofort erſtarrt und direct in den Handel gebracht werben 
tann. 

Die fractionirende Wirkſamkeit des beſchriebenen Apparates iſt leicht zu 
verſtehen, wir müffen aber bezweifeln, daß ein damit hergeſtelltes Phenol nach 
einmaliger Deftillation den peinlichen Anſpruchen, die heute an die Qualität 
der kryſtalliſirten Carbolfäure geftellt werden, genügt. 

Das Princip der Dephlegmation hat man auch in England zur Tren- 


') Berg. Köhler, Carbolſaure und Garboljäurepräparate, ©. 74. 
Sunge-Röbler, Gteinfohlentbeer. 3 
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nung ber Carbolfäure von ihren Homologen angewendet. Nach I. Marzell‘) 
bedient man ſich dort des Apparate, welhen Girard und Delaire für bie 
Trennung von Anilin und Toluidin vorgeſchlagen haben und welcher ſich auch 
zu unferem Zwede eignen muß, da die in Stage kommenden Siebepunfte faft 
diefelben wie in jenem Falle find. In ig. 153 bedeutet g eimen Kefie 
mit Ablaßrohr t, Mannlod) A, Thermometer, Dampfabzugsrohr a und einem 
Rohre b zum Wieberzufließen der im Separator x condenfirten Fluſſigkeit. Diejer 
Separator, aus Bleiröhren beftehend, liegt in einem mit reinem Phenol oder 
mit Del oder Paraffin gefüllten Troge ö, welchen man durch eim bejonderes 
Feuer erhigen ann und welcher oben mit einem Dedel bededt ift, in den cm 
Thermometer und ein Rohr d eingefegt ift, da8 bei Anwendung von Phenol zu 
der Küpljchlange r’ ober bei der von Del oder Paraffin in ein Kamin führt. 

* Der Separator jelbit fteht durch ein Rohr f mit einer anderen Kuhlſchlange r 
in Verbindung. 

Benn man nun ben Keſſel g heizt, ſo kommen die Dämpfe nad; k hir 
über und erhigen zunächft den Inhalt von i bis zum Siedepunkte des Phenols 
Dean beſchleunigt dies, wenn man gleich von Anfang an # bis nahe an dieim 

Fig. 152. 


Punkt erhigt. Der in i entwidelte Phenoldampf wird im Kiühltohre r’ con: 
denfirt. Die durch die Windungen von % hindurchftreichenden Dämpfe jepa: 
viren ſich Hier in fliffiges Condenfat (weſentlich Kreſol), das fich unten in e 
anfammelt und nad) g zurüdfließt, und Dämpfe von reinem Phenol, welches 
in r condenfirt wird. Wenn alles Phenol Hinitber ift, jo fann man, wenn man 
will, auch das Kreſol noch rein, d. h. frei von ſchweren flüchtigen Beftandtheilen, 
erhalten, muß dann aber in i jebenfall® mit Del oder Paraffin arbeiten und 
dieſes auf 201° erhigen. 

Der Girard’fche Apparat könnte jedenfalls ſchon dadurch verbeiiert 
werben, daß man das Verbindungsrohr d nad; unten umbiegt, um hydrauliſchen 
Verſchluß zu befommen, fo daß die Dämpfe nicht nad) den Hinteren Theilm 
von x kommen fünnen. Als weitere Verbeſſerung wäre es zu betrachten, wer 
man den Kühler 7’ derart montiren wiirde, daß er dem Troge i als Rucfluß⸗ 


1) Chem. News 37, 105; Dingl. Journ. 230, 94. 
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fühler dienen könnte, wodurd) das jedenfalls Läftige Nachfüllen des Deftillates 
in diefes Gefäß umgangen würde. Er wird trogden keinesfalls jo vollkommen 
wie die beften neueren Colonnenapparate wirken, die im 11. Capitel beim 
Benzol befchrieben werden, von denen wir eine paflende Modification auf ©. 529, 
Fig. 151 abgebildet haben. In den größten deutichen Theerbeftillationen, und 
zwar auch in folchen, welche die venommirtefte kryſtalliſirte Carbolſäure des 
Handels herftellen, bedient man fich indefien zur Rectification des Rohphenols 
feiner fo complicirten Apparatur und verwendet die befprochene einfade 
Deftillirblafe mit direct auffigendem Helme. 

Die erwähnte Hauptfraction (180 bis 205°) bringt man zur Kryſtall⸗ 
fation, indem man fie an einem möglichit fühlen Orte, etwa bei 8 biß 10°, 
fich ſelbſt überläüßzt. Man kann als Kryftallifirgefäße große, unten mit einem 
Hahne verfehene Trichter anwenden; nad) Beendigung der Kryitallifation läft 
man dann durch Deffnung des Hahnes die Mutterlauge ablaufen, welche eine 
Löfung von Phenol in Krejol darftellt und von Neuen der Deftillation muter- 
worfen wird. Das Ablaufen der Mutterlaugen wird gewöhnlich durd Aus 
fchleudern in einer Centrifuge befördert. In der wärmeren Jahreszeit wird 
man obige Temperatur manchmal durch Circulation von kaltem Waſſer, 
manchmal nur durch eine Kältemifhung erzielen können. Größere Fabriken 
befigen für diefen Zweck einen Kühlfeller, in welchem im Sommer bie Kry 
ftallifirgefäße Aufnahme finden, nachdem ihr Inhalt vorher durch kaltes Wafier 
jo weit al& möglich abgekühlt worden ift. 

Nach unferen Erfahrungen ift es von großem Bortheil, beim Abnehmen 
der Hauptfraction diefe nicht erft zufanmen im einem großen Gefäße zu fam: 
meln und daraus in die Kryftallifirgefäße umzufüllen, fondern diefe felbft direct 
aus dem Kühler zu beichiden. Man erhält auf dieſe Weife beim Erkalten eine 
viel reichlichere Kryftallifation in den einzelnen Gefäßen, was wohl daraus fid 
erklärt, daß die Krefole mehr in die legten Gefäße zufanmengedrängt werden. 
Ein früher im Betriebe befindlich gewefener Colonnenapparat, welchen noch 
Edel?!) al nöthig erachtet, machte ſich dadurch überflitifig. 

Die Kryftallifirgefäße find Laftenartige, mehr tiefe ald weite Gefäße mit 
Handgriffen, aus ſtarkem Zinkblech gearbeitet, etwa 100 bis 150 Liter fallend, 
welche in einen Kaften mit fließendem Waſſer loſe eingehängt werben können. 
In diefen Käften ſchießt nun die Carbolſäure in langen ſpießigen Kryſtallen 
an, die mehr oder weniger von Mutterlauge durchſetzt find. Wenn ein weiteret 
Wachſen der Kryftalle nicht mehr zır beobachten ift, werben bie Kühler unge 
tehrt auf eine große flache Wanne geftellt, fo daß die Mutterlauge ablaufen 
kann. Die Kryſtalle werben in eine Centrifuge gebracht, möglichft feft in die 
Trommel eingeftampft und fo lange gefchleubert (bei 1500 bis 2000 Um⸗ 
drehungen in der Minute), bis nichts mehr abläuft, um dann auf die weiter 
unten zu befchreibende Art noch weiter gereinigt zu werben. 

Die Mutterlauge, fowie die dritte Fraction der erften Deftillation werden 
wieder in die Deſtillirblaſe zurückgegeben, jedes für ſich und wiederholt beftillit 


1) Rep. f. analyt. Chem. 1884, S. 17; Wagner’8 Yahresber. 1884, ©. 4%. 





Deftillation des Rohphenols. 533 


nad) den Regeln der beichriebenen erften Deftillation, und dies wird fo oft 
wiederholt, als noch Kruftalle aus den einzelnen Deftillaten abgefchieden werden 
innen. Man fieht, daß fich keine allgemeinen Vorſchriften aufftellen laſſen, 
daß man vielmehr die Fractionen jo gruppiren muß, wie fie zufanmengehören, 
um bie verfchiedenen Homologen immer mehr von einander zu trennen und 
ihlieplih die Siedepunkte innerhalb weniger Grabe conftant zu bekommen, 
nämlih 184 bis 188° für Phenol und 200 bis 203° für Kreſol. Das 
gewöhnliche kryſtalliſirte Phenol fiedet nämlich bei 186 bis 188%; wenn man 
auf das abjolut reine, bei 1829 fiedende, arbeitet, muß man das, wie wir 
jehen werden, auf einem etwas anderen Wege als dem einer bloßen Deftilla- 
tion thun. 

Die folgenben ausführlichen und zuverläffigen Mittheilungen über bie 
Fabrikation der reinen Carbolfäure, wie fie in Lancafhire ausgeführt wird, ver⸗ 
danken wir Herrn Watſon Smith. 

Die rohe Carbolſäure aus den Theerdeſtillationen wird in niedrigen, cylin⸗ 
driſchen, ſchmiedeeiſernen Blaſen, von 0,826 m Durchmeſſer und 0,675 m 
Höhe, mit einem 0,150 m weiten Helm und Thermometer, deſtillirt. Die 
Kühlſchlange muß von Zink fein; Blei, Kupfer und Zinn Haben fich nicht be⸗ 
währt. Man macht drei verfchiebene Fractionen: 1. Wafler mit etwas Del, 
2. kryſtalliſirbare Dele, 3. nicht Ergftallifirbare Oele, frefol- und naphtalinhaltig 
(vergl. Lowe's Vorſchrift S. 516). Die zweite Fraction follte bei gutem 
Dele kryſtalliſiren. Man vermifcht fie gründlich mit zwei (bei jchlechterem 
Tele mit bis vier) Gewichtsprocenten ftärtfter Schwefelfäure. Man jollte 
nie mehr als nöthig Schwefelfäure anwenden, feinesfalls über 4 Gew.⸗Proc., 
und nur einmal damit behandeln; fonft Fryftallifirt das Del fpäter nidt. 
Hierbei wird das Rohphenol dunkler, roth und merklich warn. Die Mischung 
wird ohne Aufenthalt (dies ift fehr zu beachten!) fofort in die Blafe gegofien 
md deftillirt. Die Deftillation fängt oft fchon zwifchen 150 und 160° an, 
und das Deftillat kryftalliirt mandymal von Anfang an. Bor 175° kommt 
nicht viel herliber, und dies wird beſſer abgejondert. Zwiſchen 175 und 185° 
kommt das Meifte herüber; der Blaſeninhalt begimmt dann ſchon zu verlohlen, 
und man hält inne. Man läßt nun das Deftillat einige Stunden zur Ab⸗ 
fühlung und Kryftallifation ftehen und darauf die ausgeſchiedenen Kryſtalle 
mehrere Tage abtropfen, indem man von Zeit zu Zeit die oberfte, trodene Schicht 
fortuimmt. Dan muß durchaus vermeiden, zu einer ſchon erflarrten Maſſe wieder 
flüffiges Deftillat laufen zu laſſen, wodurch bie gebildeten Kryſtalle theilweiſe auf» 
gelöft werden. Auch muß man darauf fehen, daß die Kryftallnadeln nicht zn 
ſehr gedrückt werden. Das von den Kryftallen abtropfende Del nennt man dort 
„Bhenylen“. Man beftillirt e8 von Neuem, läßt das Deftillat kryſtalliſiren, 
die Kryſtalle abtropfen, deftillirt da8 abtropfende „Phenylen“ nod) einmal, und 
wiederholt die ganze Behandlung ein drittes Mal, aber immer ohne neue 
Behandlung mit Schwefelfäure. Bei der Rectification des „Phenylens“ läßt 
man jedesmal 1!/, bi8 2 Gall. auf je 20 Gall. in der Retorte zurück. Dieſer 
Anteil, welchem man dort den Bhantafienamen „Tereben“ gegeben hat, würde 
das Kryftallifiren der Carbolſäure verhindern. Wenn man durch zwei oder 
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drei Nectificationen die Carboljäure aus dem „Phenylen“ möglichft extrahirt 
bat, jo läßt man das zuletzt Abtropfende als „schlechtes Phenylen“ zurückgehen. 

. Die wie oben angefammelten abgetropften Kryftalle ſchmilzt man bet 
mäßiger Wärme und beftillirt aus einer Eifenretorte mit Kühlrohr von Zink. 
Das erite, wallerhaltige Product wird verworfen; der Reſt wird in Flaſchen 
oder anderen Gefäßen aufgefangen und eritarrt bald zu einer weißen Kryſtall⸗ 
mafje, welche als „reine Fäufliche Carbolfäure“ (pure commercial carbolic 
acid) in den Handel geht. In der Retorte bleibt ein wenig Rüdftand, den 
man als „Terebenöl“ bezeichnet. Ein reineres Product als das obige wird 
erhalten, indem man die Flaſchen mit den Hälfen nad) unten aufftellt, abtropfen 
läßt, die zurückbleibenden Kryftalle im Waflerbade ſchmilzt und in neme, gan; 
reine und trodene Gefüße gießt, wo die Flüffigfeit zu einer compacten, ganz 
weißen Maſſe erftarrt. Diefe geht als raffinirte käufliche Carbolſäure 
(finished commercial carbolic acid). 

Die reinfte Säure, raffinirte medicinifhe Carbolfäure (finished 
medical carbolic acid), wird aus den oben erwähnten, durch Abtropfen von 
dem „Phenylenöl“ befreiten Kryftallen (von der Deftillation mit Schwefelläure) 
folgendermaßen bereitet. Man ſchmilzt fie in einer Glasretorte, fegt em 
wenig eines gepulverten und gut gemengten Gemiſches von gleichen heilen 
doppeltfohlenfauren Natrons und reiner Bleiglätte oder Diennige zn, läßt damit 
etwas ftehen und deſtillirt. Das erſte, waſſerhaltige Deſtillat wird abgeſon⸗ 
dert, das Uebrige in einem reinen trockenen Gefäße aufgefangen. Die hier 
entſtehenden Kryſtalle ſchmilzt man im Waſſerbade und gießt in reine, trodene 
Flaſchen, wo ganz reine, weiße Carbolfäure auskryſtalliſirt. 

Was an diefer Beichreibung zumeift auffällt, iſt die Angabe, daß die 
Rohcarbolfäure ſchon bei 1859 zu verfohlen beginnt; ein derartiges Product 
dürfte wohl kaum vorkommen und es fleht zu vermuthen, daß diefer Umland 
durch den Zuſatz von Schwefelfäure vor der Deftillation verurfacht wird. Tiefer 
Zufag ift nad) unferer Meinung zwecklos und wird auch, foweit wir es in Er: 
fahrung bringen konnten, fonft nirgends gemacht. Wenn damit die Abſich 
einer weiteren Entwäflerung des Phenols erreicht werben fol, ift ex, wie bereit? 
hervorgehoben, überflüffig und bringt nur die Gefahr einer allmäligen Zer 
ftörung der Blaſe oder der Bildung übelriechender Schwefelverbindungen in 
Folge Zerfegung der gebildeten Phenolfulfofäuren. Auch kann das Berfahren 
nur eine technifch reine, niemald aber eine den Anforderungen ber Pharm 
copoen entjprechende Carbolfäure liefern. 

Folgende Beſchreibung der Sarbolfäurefabrilation in England flammt an 
einer amtlichen und daher durchaus zuverläffigen Duelle, nämlich dem Berichte 
von Dr. Ballard an das Gefundheitsdepartement vom Jahre 1873). 
Sarbolfäure und Kreiylfäure werden aus den Rohjäuren durch eine Reihe von 
fractionirten Deftillationen nnd Kryftallilationen gewonnen. Zur Deftillation 
dienen direct gefeuerte Eifenblafen von 700 bis 2300 Liter Inhalt. Die 
Rohfäure wird aus den Verfandfäflern in einen, am beften im Boden ver 


ı) Uns gütigft durch Herrn Boulton zugänglid gemadt. 


Fabrikation Iryftallifirter Carbolſäure in England, 535 


ſenkten, gejchlofienen Behälter gefüllt, aus dem fie in die Blaſe gepinnpt wird. 
Die erfte Deftillation wird bis zur Trockniß fortgefegt; der Rückſtand ift ein 
feichter, ſchwammiger Koks, der nad) dem Erkalten ber Blaſe mit Eifenftangen 
aufgebrochen und herausgefchafft wird, um als Brennmaterial zu dienen. Gegen 
Ende diefer erften Deftillation entweichen ibelriechende, permanente Cafe. 
Wenn bei fpäteren Deftillationen eine bei höherer Temperatur erflarrende 
Säure übergeht, fo kann fie leicht jchon in der Kühlſchlange feft werden, und 
daher wird das Helmrohr mit einem verfchließbaren Stuten verjehen, durch 
den man im Nothfalle heißes Wafler zum Reinigen der Schlange eingießen 
konn. Die übergehenden Producte werden in vielen einen Yractionen auf- 
gefammelt, wobei ald Vorlagen meift verzinkte Eifengefäße dienen, die während 
des Füllen offen bleiben und nachher bededt werden. In den erften Frac⸗ 
tionen ift mehr Carbolfäure, in den legten mehr Krefylfäure. Beim Abkühlen 
diefer Borlagen fryftallifirt die Carboljäure aus, während die Krefylfäure mit 
etwas aufgelöfter Carbolfäure flüffig bleibt. Man läßt die Mutterlahge durd) 
eine Deffnung am Boden des Gefäßes ablaufen und deſtillirt fie nochmals, um 
die Sarbolfäure daraus zu erhalten. Die durch Abtropfen oder Centrifugiren 
von Mutterlauge befreiten Carbolſäurekryſtalle werben nochmals deftillirt, das 
Deitillet wie oben in Heinen Vorlagen aufgefangen, die man abkühlen läßt und 
die Gefäße über einem Troge zum Abtropfen der Kreſylſäure umgeſtürzt. 
Durch die erfte Deftillation und Kryftallifation erhält man in Lowe's Fabrik 
eine bei 29,50 fchmelzende Carbolfäure; durch die zweite ein bei 35° ſchmelzendes 
Product. Diefe Producte werden nun in einer mit Dampfmantel verjehenen 
Pfanne geihmolzen und mit Wafler vermifcht; das flüffige Hydrat der Kreſyl⸗ 
ſäure wird in gewöhnlicher Weife abgefchieden und das fefte kryſtalliniſche 
Carboffänrehydrat der fractionirten Deftillation unterworfen, wodurch der 
Schmelzpunkt ber trodenen Carbolſäure anf 42,20 kommt. Alle dieje find 
„tehnifche* Säuren, die fiir mediciniſche Zwecke noch weiter raffinirt werden 
müſſen, um die legten Spuren von neutralen Kohlenwafferftoffen, übelriechenden 
Schwefelverbindungen, Theerbafen u. |. w. zu entfernen. In Calvert & &0.8 
Fabrik werden die technifchen Säuren raffinirt durch paſſende Behandlung zur 
Entfernung der Bafen und neutralen Kohlenwaflerftoffe, und durch Behandlung 
mit Bleiacetat zur Entfernung der Schwefelverbindungen. Hierauf deftillirt 
man die Säure in Glasretorten vermittelft eines Sarıdbades; jede Retorte faßt 
18kg, wovon */, abbeftillirt werben. Der Rüdftand in der Retorte ift eine 
hmwärzliche, fyrupöfe Subftanz, welche unvollkommen kryſtalliſirt und einer 
weiteren Behandlung zur Gewinnung der in ihr enthaltenen Carbolſäure unter 
worfen wird. Die flüſſige Kreſylſäure, welche von den früheren Operationen 
herſtammt, wird in ähnlicher Weife durch Deftillation mit Bleiacetat raffinirt, 
aber in diefem Falle mittelft einer Eifenblafe, in der die Deftillation bis zur 
Kolsbildung getrieben wird. 

Um die Beläftigung durch die entweichenden übelriechenden Gafe zu ver- 
meiden, die fich oft auf 100m Entfernung fühlbar mad, ift in Lowe's Fabrik 
folgende Einrichtung getroffen. Da, wo das Schlangenrohr aus dem Kühl 
bottich austritt, ift ein auffteigendes Zweigrohr angebracht, während das ab» 
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ſteigende, zum Ablaufen der Fluſſigkeit beſtimmte Rohr durch eine S⸗förmige 
Krummung einen hydrauliſchen Abſchluß bildet. Der auffteigende Zweig führt 
die uncondenfirten Gafe zunächft in ein 15cm weites, über der ganzen Blaſen⸗ 
reihe weglaufenbes Hauptrohr, aus diefem in eine Heine Kühlichlange und dann 
in eine thönerne Flaſche, in der fich alles Flüffige ſammelt. Bon Hier werben die 
Safe durch einen Dampfſtrahl angefaugt und durch ein Waſſer oder Kallwilch 
enthaltendes Faß, zur Zuridhaftung von Schwefelmaflerftoff, getrieben; die 
übrigen Gafe gehen in eine Teuerung. Das Waſchfaß dient zugleich, ala Sicher 
heitsvorrichtung im alle des Zuruchſchlagens der Flamme. 

(In deutſchen Fabriken ift von einer Beläftigung der Nachbarſchaft durch 
übelriehende Gafe nichts befannt. Es ift auch faum anzunehmen, daß folde 


Big. 184. 


bei ber Deftillation eines aus gut abgeblafener Phenolnatronlauge abgejchiedenen 
Rohphenols auftreten.) 

Die in ig. 154 und 155 verſinnlichte Einrichtung der Kryſtalliſirvor⸗ 
lagen vermeidet eine Beläftigung durch den Geruch nach Carbolſäure. Es ift 


Sig. 166. 


eine Reihe von tiefen, ſchmalen Gefäßen aa, welche mit Zwiſchenräumen von 
wenigen Zoll in einem hölzernen Troge b aufgeftellt find; letzterer ift mit Sal 
lauge gefüllt, welche man um die Gefäße Herum circuliren laffen kann. Der 
obere Theil des Troges ift bededt, und der Dedel nur zum Durchlaſſen der Bor- 
lagen geöffnet, welche gleichfall8 mit Holzdedeln verſchloſſen find. Das Deſtillat 
fließt in eine Röhre c, welche je eine Zweigröhre mit Hahn fiir jedes einzelne 
Kryftallifirgefäß Hat, die man fo mit aufgelegtem Dedel füllt, Ihre Füllung 
wird regulirt durch Ueberlaufröhren d, welche in den Boden jedes Gefaßes 
eingefchraubt find und in einen Ablauf e am Boden mlinden, ber in den Br 
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hälter fir flüffige Säure führte. Die um die Pfanne herum kryſtallifirende 
Salzlauge wird durch eine Eismafchine abgelühlt, um die Erflarrung zu bes 
ſchleunigen und zu vervollfiändigen. Wenn fie beendigt ift, entfernt man 
die Dedel, fowie aud die Röhren dd, worauf die Mutterlauge nad) e abläuft. 

Diefe Einrichtung ift wegen des nothwendigen feiten Einbauens ber 
Kryftallifirgefäße in den Kühlapparat wohl kaum vortheilhaft, weil die Ent⸗ 
iernung der Kryſtalle ans den engen Gefäßen zu ſehr erjchwert if. Dies 
ließe ſich heben, wenn man diefelben nach dem Abtropfen der Mutterlauge durch 
Erwärmen des Kühlwaflers ausſchmelzen würde, was aber das nachherige 
Schleudern in der Eentrifuge keineswegs erleichtern dürfte. ° 

Ein Verfahren zur Trennung des Phenols von den Kreſolen und diefer 
unter fi), das auf dem verjchiedenen Verhalten der Baryumphenolate und 
strefolate beruht, hat fi) P. Riehm!) patentiren lafien. Wir werben das in- 
swifchen erlofchene Patent jpäter bei der Reindarftellung der Krefole kennen lernen. 

Durch die befchriebenen Methoden kann man zwar fryftallifirtes Phenol 
erhalten, aber e8 wird kaum gelingen, ganz reine Carbolſäure zu gewinnen; 
gewiß nicht folche, welche weiß bleibt, den verlangten Schmelzpunkt von 42° 
und den Siedepunkt von 182° zeigt. Der Schmelzpunft einer derartigen 
Carbolfänre diirfte in der Regel etwa 250, keineswegs aber iiber 38% betragen. 
Nach längerem Stehen färbt ſich diefes Product roth, indem es fich theilweife 
verflitffigt nnd gerade im flüffigen Theile die Fürbung zeigt. Der um etwa 
4 bis 79 zu niedrige Schmelzpunkt ift aber keineswegs auf einen geringen 
Schalt an Wafler zurüdzuführen, wie da und dort geglaubt wird, fondern 
er wird verurſacht durch die Anweſenheit geringer Diengen kryſtalliſirender 
Kreſole, hauptſächlich Para⸗ und Orthokreſol. Dieſe laſſen ſich wegen der 
geringen Differenz der Siedepunkte (Phenol 182°, Orthokreſol 185 bis 186°) 
durch Rectification nicht mehr entfernen, aber hier kommt und gerade das ver- 
ihiedene Verhalten des Phenols und der Krefole in willlommener Weife zu 
Hülfe. Die Carbolſäure bildet nämlich mit Wafler ein Erpftallifirendes 
Hydrat, während die Krefole damit nur flüffige Producte, wahrfcheinlid) 
Löjungen, geben. 

Diefe Beobachtung wurde bereits im Jahre 1882 von Lowe?) gemacht 
und in feiner Fabrik zur Herftellung reinfter Carbolfäure verwendet. Lowe 
jegte der gefchmolgenen kryſtalliſirenden Carbolfäure eine gewiſſe Ouantität 
Waſſer zu und fühlte die Mifchung auf + 4° ab; dabei erhielt er ein in 
großen Octaödern kryſtalliſirendes Phenolhydrat von der Yufammenfegung 
G‚H,0H + H,O, während die Mutterlauge davon das gefammte Krefol ent- 
hielt und durch Abtropfen, Schleudern zc. davon getrennt werben konnte. Das 
Hydrat gab bei der nachfolgenden Deftillation zuerft Wafler und dann ganz 
teines, bei 419 fchmelzendes und bei 1820 fiedended Phenol. Auf Grund 
diefer Beobachtung entnahmen Lowe und Gill!) ein englisches Patent, wonach 
fie zu gewöhnlichem Phenol, je nachdem e8 bei 16,5 bis 85° C. zu kryſtalli⸗ 

)D RP. Rr. 58307, 1889. — 9) Erace Galvert, Chem. News 1867, 


p. 57, 297, 810, 320; Mon. scient. 1867, p. 584; Wagner’3 Jahresber. 1867, 
©. 604. — ?) Bergl. Marzell, Chem. News 37, 105. 
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firen vermag, 5 bis 30 Proc. Waſſer fügen, unter Erwärmung gut umrühren 


und die Löfung auf — 9,50 bi8 + 10° abkühlen. Vom auskruftallifirten 
Phenolhydrat wird die Mutterlauge durch Centrifugiren getrennt und die Sry 


ftalle werden beftillirt; beim nochmaligen Wiederholen diefer Reinigung erhalten 


fie dann ein abjolut reines Phenol. 

Crace Salvert?) Hat das Berhalten der Carbolſäure zu Waffer gleich 
falls unterfucht und fand die Yufammenfegung des Hydrates — (C,H,OH); 
+ EH, O. Dieſes Hydrat Tonnte jedoch von Alexejew?) nicht erhalten 


werden. Dagegen gelang ihm bei Anwendung eines Ueberfchuffes von Waiter 


die Darftellung eines Hydrates vom Schmelzpunfte 379, welches beim Deftilliren 
nad) den Waſſer ein abfolut reines Phenol übergehen ließ. 

Church?) will das Phenol durch Löſen in Waller, Ausſalzen aus der 
wäflerigen Löfung und Deftillation des abgefchiedenen Phenol über Aegtalt 
reinigen. Das Verfahren ift aber wegen des beträchtlichen Phenofverfuftes 
faum in ber Praris durchführbar. Heute kommt daher für die Darftellung 
des abfolnt reinen Phenold nur das urfprüngliche Verfahren von Lowe md 
Gill in Frage, und man führt daffelbe im Großen folgendermaßen aus: 

Die durch Deftillation ſchon möglichft gereinigte, und in kryſtalliſirter 
Form erhaltene Carbolfäure wird vor der Hpdratifirung noch einer legten 
Deftillation unterworfen, welche diesmal aber nicht über freiem Feuer, fondern 
im Delbade vorgenommen wird. Der zu diefer Deftillation dienende ſchmiede⸗ 
eiferne Keffel nimmt höchſtens 1000 kg gejchmolzene Carbolfäure auf, welde 
möglichſt langſam abgetrieben wird. Dabei erzielt man wieder einen wälle 
rigen Borlauf und als Hauptfraction eine Carbolfäure, welche bei ımgeführ 
30 bis 329 fchmilzt und fo lange aufgefangen wird, bis der Schmelzpuntt dei 
Deftillates unter 25° E. ſinkt. Was jett übergeht, wird für ſich aufgefangen 
und zur Kryftallifation geftellt. Die von der Mutterlauge getrennten Kryſtalle 
kommen zu einer weiteren Verarbeitung im obigen Sinne, während bie Mutter 
lauge mit den entjprechenden Producten der erften Deftillation vereinigt wird. 

Die Hauptfraction dagegen wird in emaillirten, im Waflerbade befind 
lichen Keſſeln gefchmolzen, mit etwa 5 bis 10 Proc. deftillirtem Waller am 
gerührt und erfalten gelafien. Das dabei fich ausfcheibende Phenolhydrat wird 
abtropfen gelaflen, auf der Gentrifuge gejchleudert und wiederholt in der im 
Delbade figenden Blaſe deftillirt. Jetzt muß man aber die Blaſe, um em 
Berührung des Phenols mit Eifen zu vermeiden, mit einem emaillirten (befier 
fülbernen) Helm verjehen, und auch die Kühlfchlange darf nicht mehr aus Eiſen 
beitehen. Wenn man das Helmrohr lang genug wählt, fo daß das Condenſat 
nicht mehr in zu heißem Zuſtande in die Schlange gelangt, kann man ih 
mit gutem Erfolge einer Kühlfchlange aus Steinzeng bedienen. Natürlich 
muß aber die Verbindung von Schlange und Helmrohr unter dem Waller 
fpiegel des Kühlers erfolgen, weil fonft die Schlange fehr leicht an der Stelle 
des Niveaus plagt. Eine filberne Kühlichlange, die ja wegen des hohen Siede 

1) Joc. cit. — *) Chem. Eentralbl. 1881, &. 51; Ber. d. deutſch. dem. Bei. 
14, 1408. — *) Chem. News 24, 173; Dingl. polyt. Journ. 102, 280; Yahresber. 
f. Chem. 1871, ©. 467. 
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yunktes des Phenols nicht allzu lang zu fein brauchte, ift natürlich empfehlens⸗ 
werther und bei dem jeßigen billigen Silberpreife nicht gerade unerfchwinglid. 
Tie von Köhler (loc. eit.) erwähnte, innen emaillirte Kühlfchlange hat fich 
nad) längerem Betriebe nicht gut bewährt. Mlöglicherweife wird auch die in 
England übliche Schlange von Zink die gleichen Dienfte leiften, wie eine 
ſilberne. Dagegen läßt fid), wie man verfucht wäre anzunehmen, Wuminium 
nicht verwenben, da e8 nad) Zmerzlitar!) von Phenol unter ſtürmiſcher Wafler- 
ftoffentwidelung gelöft, bezw. zerftört wird. Diefe Beobachtung fteht allerdings 
im Widerfpruche mit einer früheren von Donath?), welcher gefunden hatte, daß 
das Aluminium beim Kochen mit reiner Carbolfäure nicht angegriffen wird, 
daB das Probeblech aber gelbe Flede erhält beim Kochen mit einer 1Oproc. 
Bhenollöfung. Die Urfache diefer Erfcheinung findet er in einer Orydation 
durch das lufthaltige Waſſer. 

Als Deſtillat erhält man zunächſt wieder Waſſer mit einem Gehalte von 
5 Proc. reiner Carbolfäure (welches direct als fünfprocentige Carbolſäurelöſung 
verfauft werden kann) mit einer unteren Schicht flüffiger Carbolfäure, welche 
lediglich in Folge ihres Waffergehaltes nicht kryſtalliſirt und bei einer nächften 
Deitillation mit in die Blaſe gegeben wird. Dann folgt als Endproduct eine 
Carbolfäure vom Schmelzpunfte 41 bis 42°, welche ohne Weiteres in die (gut 
gereinigten!) Verfandgefäße (Blechtrommeln oder Glasflafchen) abgefüllt wird. 
Der geringe, in der Blafe verbleibende Rüdftand wird, wie oben, einer 
paflenden Fraction der erften Deitillation Hinzugefügt. 

Manche Autoren halten e8 für nothwendig, entweder vor der erften 
Deftillation der Rohcarbolfäure eine Behandlung mit orydirenden Mitteln zur 
Zerftörung übelriechender, oder dem fertigen Probucte die Neigung zur Roth» 
färbung gebender Subftanzen einzufcjieben, oder eine folche gelegentlich der 
erften Deftillation vorzunehmen. Nach unferen Erfahrungen find indeflen alle 
diefe Manipulationen überfläffig, wenn man auf eine gute Yractionirung des 
Carbolöles und eine jorgfältige Reinigung der Carbolnatronlöfung Bedacht 
nimmt. Gleichwohl follen die einzelnen Vorſchläge der Vollſtändigkeit halber 
bier aufgeführt werden. 

Nah H. Müller?), welcher gleichzeitig noch eine fractionirte Fällung 
(entiprechend der von Behrens erwähnten fractionirten Sättigung) der rohen 
Carbolſäure vor der Deftillation einſchiebt, enthält die alkalische Kreoſotlauge 
neben Carbolfäure einige andere orybirbare, fich braun färbende Körper, da- 
neben aber, bejonders in ziemlich concentrirter Löſung, eine nicht unbedeutende 
Menge Naphtalin und andere Subftanzen, die für ſich in Waſſer unlöslich 
find. Man verdünnt nun mit Waſſer fo lange, bis ein weiterer Zuſatz feine 
Ausiheidung von Naphtalin mehr verurfacht*), fegt die dunkelbraune Flüffig- 
feit unter häufigem Umrühren in flachen Gefäßen mehrere Tage der Luft aus, 
filtrirt diefelbe, beftimmt ben Gehalt an Säuren (Phenolen) in derfelben und 


I) Zeitichr. F. angem. Chem. 1895, ©. 468. — *) Ibid. 1895, S. 141; Dingl. 
polyt, Journ. 1895. — *) Dingl. polyt. Journ. 179, 461. — *) Diefer PBuntt ift 
nit leicht zu treffen; es ift jedenfalls vorzuziehen, wie oben ftet8 betont, von vorn= 
herein eine verbüinnte Natronlauge anzuwenden. 
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ermittelt daraus die fir die Ausfällung der ganzen Menge erforderliche Schweiel- 
fünre. Setzt man nun ca. 1/, bis 1/; der berechneten Säuremenge unter 
ftarfem Umrühren zu, jo füllt zunächft die durch die Einwirkung der Luft ver» 
änderte barzige Subftanz aus, gemengt mit mehr ober weniger der Phenole. 
Ein zweiter Säurezuſatz fällt hquptfächlich Krefol, und nad einigen Berfucden 
gelingt e8 gewöhnlich, die Menge der Säure fo zu treffen, daß durch die dritte 
und Teste Ausfällung faft reines Phenol erhalten wird, das jchon nad) ein⸗ 
maligem Deftilliren kryſtalliſirt. Zur Entfernung des Waflers läßt man 
über da8 beinahe zum Sieben erhigte Phenol einen Strom trodener Luft gehen. 
Es ift gewöhnlich von einer unangenehm riechenden Subftanz begleitet, welche 
nad; Miller eine Schwefelverbindung der Bhenole ift und durch Zufag von 
wenig Bleioryd vor der Deftillation entfernt werden kann. Solche Schweirl- 
verbindungen find jedenfalls fchon im Theer fertig gebildet, können aber durch 
unvorfichtige Ausfällung "mit ſtarker Schwefelfäure, wie auf ©. 523 angegeben, 
noch nachträglich in das Phenol gelangen. 

Das Ausſetzen der Yauge an der Luft in flachen Schichten unter Um⸗ 
rühren, wie e8 Müller empfiehlt, witrde jeberffalls fir den Fabrikbetrieb durch 
Einblafen eines fein vertheilten Luftſtromes, oder durch Herablaufen in einem 
Koksthurme u. F erſetzt werden müſſen. Nah Muspratt⸗Stohmann's 
Chemie (3. Aufl., 6, 1182) erreicht man benfelben Zweck, die Orybation ber 
Drandharze, einfacher durch Zufak von ein wenig (1/, bis 1/, Proc.) doppelt⸗ 
hromfaurem Kali zu der rohen Carbolfäure und der zur Zerfegung beilelben 
nöthigen Schwefelfäure in der Deftillirhlafe und anfangs mäßiges Erwärmen. 
Deftilliven die Theerfänren noch nicht ungefärbt ber, fo muß man mehr chrom⸗ 
faures Kali anwenden. 

Man hat empfohlen), die rohe (50 procentige) Carbolfänre mit 1 Proc. 
Kaliumbichromat und der entſprechenden Menge concentrirter Schwefeljäure in 
einer flachen Pfanne zu behandeln, wobei man zuerft die Säure, dann bie 
Dichromatlöfung einlaufen läßt, und die Mifchung mehrere Stunden bei Luft: 
zutritt an einem dem directen Sonnenlichte ausgeſetzten Orte umzurühren. 
Dann läßt man abfegen, zieht da8 Del ab und deitillirt, unterwirft die zwiſchen 
170 und 1980 übergehende Fraction von Neuem der. Behandlung mt 
Bichromat und deftilliet fchlieglich in einer Blaſe mit Kectificationscolonee. 

I. Marzell?) empfiehlt zur Befeitigung der übelriechenden Schwekel: 
verbindungen einen Zufag von allalifcher Bleilöſung, was jedenfalls wirffamer 
ift, ald das von Mitller vorgefchlagene Bleioxyd oder das nad) Watjon 
Smith in Lancafhire geübte Verfahren des Zuſatzes von Mennige und 
Natriumbicarbonat; Caſthelaz behandelt übelriechende Carbolſäure mit einer 
fung von Natriumbifulfit, welches dabei in Thioſulfat übergehen fol. 

Mittheilungen über die Gewinnung, Reinigung und Verwendung ber 
Sarbolfäure macht aud) I. Sharp), auf welche verwieſen werden muf, 

Nach Ebell*) enthält die englifche Truftallifirte, rohe Carboljäure Stoffe, 

ı) Chem.⸗Ztg. 1884, ©. 1388; Wagner’s Jahresber. 1885, S. 465. — ) loc. 
eit. — °®) Journ. Soc. Dyers and Colour. 1884, 4, 146. — *) Rep. f. analht. 
Chem. 1884, ©. 17. 
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welche, an jich flüchtig und farblos, unter der Einwirkung von Licht, weniger 
von Wärme und Luft, in rothe und gelbbraune, nicht flüchtige, Verbindungen 
übergehen. Die rothfärbende Verbindung geht vorwiegend mit den erften An- 
theilen an Carbolfäure bei der Deftillation, die gelbfärbende mit den legten 
Teftillationsproducten über. Die Zarbftoff liefernden Verbindungen gehen 
bei theilweiſer Kryftallifation nicht in die Carbolfänrefcuftalle hinein, abgefehen 
von einigen mechanifch umfchloffenen Partien, fondern concentriren fi) in den 
Mutterlaugen. Sie find wenig löslich in Falten Wafler, werden dagegen von 
(am beften mit Schwefeljäure oder Phosphorfäure) angejänertem Wafler ans- 
gezogen; in Benzin find fie unlöslih. Oxydationsmittel verändern bei directer 
Einwirkung während der Deftillation die den rothen Farbftoff Tiefernde Ber: 
bindung, weniger die ben gelben Farbſtoff erzeugende. Orydationsmittel in 
wäfleriger Löſung bei Gegenwart freier Schwefelfäure verändern die Farbſtoff 
fiefernden Verbindungen. Die Orydationsproducte find fcheinbar leichter lös⸗ 
ch in Waller als die urfprünglichen Subſtanzen, find aber gar nicht oder nur 
fer wenig flüchtig. Ein Metallgehalt konnte in allen aus Glas deftillirten 
Proben, die fich zum Theil ſehr ſtark fürbten, nicht nachgewiejen werden. — 
Die durch Deftillation aus einem Colonnenapparate gereinigte Rohſäure wird 
am beften durch wiederholte Kryftallifation und nachfolgende Rectification ber . 
Kryftalle gereinigt. Kann man die farbftoffhaltigen Mutterlaugen nicht wieder 
in den Betrieb zurücknehmen oder preiswerth ald „100 procentige flüſſige Carbol- 
ſäure“ verwerthen, jo wird man fie am beften nochmals mit Orgdationsmitteln 
und verbünnter Schwefeljäure behandeln. Für minder wichtige Fälle genügt 
es, dem Retorteninhalte etwa Mennige mit ein wenig Natriumbicarbonat, 
oder etwas fein gepulvertes Baryumfuperoryb vor der Deftillation zuzufegen. 

Die läftige Eigenfchaft der Carbolfäure, fich unter dem Einfluffe des 
Lichtes und gewiſſer Agentien roth zu färben, ift der Gegenftand vieler Unter- 
jndungen gewefen, ohne daß indefien diefe Eigenthitmlichkeit bis heute völlig 
Hargeftellt worden wäre. H. Hager!) hat durch Berfuche feftgeftellt, daß die 
Gegenwart von Ammoniak, bezw. Ammoniumnitrit, die Färbung verurſacht, 
und glaubt, daß diefelben beim Einfüllen der Säure aus der Luft aufgenommen 
werben; ſelbſt Spuren dieſer Verbindungen follen fchon genügen. Yvon9 
will als das fürbende Princip die Gegenwart von Rojoljäure erkannt haben, 
welde mit Ammonial allerdings ein rothes Salz bilde. Andere Autoren 
erbliden die Urſache der Rothfärbung in der Gegenwart gewiſſer Metall- 
verbindungen im fertigen Product. So fanden Sicha?), da Spuren von 
Kupfer, Meyket) der Bleigehalt der Aufbewahrungsgefäße und Fahlbuſch?) 
die Anweſenheit von Eifen die Färbung verurſacht. Kreuſele) hat darauf 
hin den Einfluß verjchiedener Metalle unterfucht und gefunden, daß die Roth» 


ı) Pharm. entralbl. 1880, S. 77; 1883, S. 447; Wagner’8 Jahresber. 
1580, ©. 450; 1888, ©. 447. — *) Pharm. Journ. and Transact. 1882, p. 1051; 
Wagner's Yahresber. 1882, S. 519. — °) Chem. Gentralbl. 1892, S. 486; Wag- 
ner's Jahresber. 1882, S. 519. — *) Pharm. Zeitichr. f. Rußl. 22, 427. — °) Pharın. 
EentralbL 1885, ©. 6; Wagners Yahresber. 1885, ©. 471. — °) Pharm. 
Poſt 1886, ©. 1; Wagner’s Yahresber. 1886, ©. 451; Chem. And. 1886, ©. 84. 
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färbung hauptjächlich durch einen Gehalt an Kupfer veranlaßt wird, da da 

gegen Silber, Blei oder Zink weniger, und Zinn gar feinen Einfluß anf 
diefen Vorgang haben. Er ifolirte das färbende Princip und fand, daß es ih 
in Schwefelfäure mit blauer Farbe löft, daher feine Rofolfünre fein könne, 
welche in Schwefelfäure mit gelblicher Farbe löslich if. E. Schmidt?!) beob⸗ 
achtete-beim längeren Stehen ammoniafalifcher Phenollöjungen das Auftreten 
einer blauen Färbung, weldhe durch Säuren in roth umgewandelt wird, doch 
hat diefer Vorgang offenbar mit der Erſcheinung des Rothwerdens der Carbol⸗ 
fäure nichts zu thun. ' 

Nach Berfuhen von Mylius?) wird die Röthung von Carboljäne 
nicht durch Zinkoryd, fondern durch eine Spur Ammoniak oder Kaliumcarbonat 
hervorgerufen. Der Zuſatz von Salzjäure bis zur deutlichen Lackmusreaction 
verhindert da8 Rothwerden der Carbolſäure jelbft in Flafchen, in denen fie 
fid) früher geröthet hatte. Dieſe Erflärung paßt jedoch nicht auf alle Falk, 
denn e8 giebt Garbolfäure, welche in allen Fällen roth wird. 

G. Kraemer?) glaubt die Urfahe der Röthung in der Anweienkeit 
gewiffer aldehydartiger Verbindungen juchen zu follen und nach ihm mb 
Spiltert) ift auch das Inden zu der Elaffe der färbenden Verbindungen zu 
zählen. ‘Die gleiche Wirkung fchreibt A. Bidet’) der Gegenwart der Thie 
phene zu und in der That hat diefe Erffärung etwas einleudhtendes, wenn 
man ſich der Farbenreactionen erinnert, welche diefe Körpergruppe mit gewiſſen 
Subftanzen Liefert. Den Einfluß des Thiophens auf das Verhalten im Lichte 
wies Bidet an Benzol, Anilin und Carbolfäure nad) und leßtere verändert 
ihre Farbe am Lichte nicht, wenn fie thiophenfrei if. Thiophenfreies Anilin 
und Zoluidin nehmen beim Stehen am Lichte nicht die befannte bunfelroth- 
braune, fondern eine ſchwach gelbe Färbung an, wahrſcheinlich von Spuren 
von Amidothiophen herrührend; dagegen färben ſich diejelben, wenn thiophen⸗ 
haltig, raſch in bekannter Weife unter Verminderung des Volumens der um 
gebenden Luft. Die Erfcheinung beruht daher auf einer Orybation bei gleid- 
zeitiger Anweſenheit von Licht. 

Die Anfchauungen von Kraemer und Spilker, fowie Bidet, werden 
auch nicht beeinflußt durch die Verſuche von Schneider 5), welcher gewöhnliche 
reinfte Theercarbolfänre und folche, die auf fynthetifchen Wege erhalten worden 
war, auf ihr Verhalten gegen Dietalle und andere Stoffe unterjuchte, und fand, 
daß auch die fynthetifche Carbolſäure die gleichen Erfcheinungen, wenn auch in 
geringerem Grade, zeigt. 

Später ſuchte Fabini?) dem fürbenden Principe der Carboljänre bei⸗ 
zukommen und daflelbe in größerem Maßſtabe darzuſtellen. Er fand, daß ih 
der Körper in befonders reichlichem Maße bildet durch Einwirkung von Kupfer: 
julfat auf Ammonphenylat. Bezüglich der Reindarftellung des Körpers ma 


!) Zeitihr. f. Chem. 1865, ©. 727; Jahresber. f. Chem. 1865, ©. 523. — 
2) Pharm. Gentralh. 1887, ©. 72. — °) Journ. f. Gasbel. 1887, S. 849; Zeitiär. 
f. d. dem. Ind. 1887, ©. 222, — *) Ber. d. deutſch. chem. Ge. 1896, 6.561. — 
°) Monit. scient. 1889, p. 487. — °) Pharm. Eentralh. 1890, &. 68. — 7) Chem⸗ 
ten. Gentr.-Anz. 1891, S. 31; Chem. And. 1892, ©. 148. 
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auf die Originalabhandlung verwiefen werden. Nach den Unterfuchungen 
Fabini's ift das rothfärbende Princip der Carbolfäure ein ſchwarzer, leichter, 
geruch- und geſchmackloſer, refinoider Körper, den er „Phenerythren“ nennt. 
Beim Erhitzen verfllichtigt er fic mit gelbem Dampf und fublimirt unter Ber- 
breitung eines eigenthlimlichen, vanzigearomatifchen Geruches zu einem roſa⸗ 
rothen, feften Anflug, der unter dem Mikroffope wie Tröpfchen ausfieht und 
mit concentrirter Schwefelfäure die charakteriftifche Blaufärbung giebt. Der 
Körper ift afchenfrei, fomit aud) nicht an Metall gebunden. 

Die Entftehung des Phenerythrens in der Carbolfäure des Handels 
erflärt ſich Fabini jo, daß das durch Abforption aus der Luft aufgenommene 
Ammoniak Ammonphenylat bildet, welches ſich mit den verfchiedenen Metall⸗ 
oryden zunüchſt in Metallphenylate umſetzt, die dann durch entftehendes Wafler- 
Rofffuperorgd zu Yarbftoff und Metall zerlegt werben. 

Um die färbende Kraft des Phenerythrens zu beftimmen, hat Fabini einige 
Berfuche angeftellt, welche ergaben, daß 1kg reinfter, farblofer Carbolſäure 
duch Zuſatz von 0,004 g jenen Farbton annahnı, den man als „röthlich“ 
bezeichnet. Dunkelrothe Färbungen refultirten aus einem Verhältniß von 
1:12000 nd 1:10000. 

Angeregt durch die Arbeit von Fabini ftellten aud) Kohn und Fryer!) 
ausführliche Unterfuchungen in gleicher Richtung an. Sie zogen nicht allein 
reinftes, abjolutes Phenol des Handels, das fie durch 15 malige Redeftillation 
noch befonder8 gereinigt batten, fondern auch fonthetifches Phenol und folches 
aus der Salicylfänre des Gaultheriadles hergeftelltes in den Kreis ihrer Ver⸗ 
ſuche und fanden, daß alle drei die gleichen Erfcheinungen zeigen; daraus geht 
zunächſt hervor, daß man auch das abfolute Phenol des Handels fchon als 
tein anfehen darf, fowie daß bie Färbung durch eine Orybation des reinen 
Phenols hervorgerufen wird. Im Gegenfage zu Fabini fanden diefe Autoren, 
daß alle Phenole fi mit reinem Waflerftofffuperoryd, ohne die Anweſenheit 
von Metallverbindungen, färben, daß aber deren Gegenwart die Reaction 
beſchleunigt. Concentrirtes Ammoniak giebt eine blaue, verbiinntes Ammo⸗ 
mal, Kalilauge, Wafſſerſtoffſuperoryd eine rothe Färbung; das Licht hat dabei 
nur eine bejchleunigende Wirkung. Ganz trodene Luft wirkt nicht auf Phenol ein, 
ebenfo wenig Wafler bei gänzlicher Abweſenheit von Luft; aber Feuchtigkeit bei 
Gegenwart von Luft röthet das Phenol ſelbſt im Dunkeln und rafcher noch im Lichte. 

Rihardfon?), welcher die Verfuche von Kohn und Fryer wiederholt 
hat, fand, daß unter allen Umftänden Wafferftofffuperornd gebildet wird, wenn 
Phenol mit feuchter Luft zuſammenkommt und dag dieſes das Orydationsmittel 
bildet, welches die Carbolſäure beim Aufbewahren röthet. Hinter dunkel⸗ 
rothem Glaſe entfteht (mie ſchon Kohn beobachtet hatte) Feine Färbung, aber 
anch fein Waſſerſtoffſuperoryd. 

Sonach nuttzt es auch nichts, dem unerreichbaren Ziele eines ſich abſolut 
nicht röthenden Phenols techniſch nachzuſtreben. Gutes Trocknen und Frei⸗ 
halten von metalliſchen Beſtandtheilen werden die Röthung aufhalten, aber 


‘) Journ. Soc. Chem. Ind. 1893, p. 107. — *) Ibid. 1893, p. 415. 
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ein Zuſatz von oxydirenden Subſtanzen bei der Deſtillation nittt nichts, denn 
es ift nicht richtig, daß dadurch gewiſſe Verunreinigungen in eime fire 
Drgdationsftufe Übergeführt werden und das Deftillat. dann farblos bleibt. 
Auch das reinfte Phenol wird durd Luft bei Gegenwart von Feuchtigkeit ſich 
röthen; der vothe Farbftoff aber ift ficher ganz unſchädlich im mediciniſcher 
Beziehung. 

Auch W. Hanks?!) findet, daR das Rothwerden ber Carbolfäure ein 
Dmpdationsvorgang ift, weldher durch die Anwefenheit von Metallen (nament 
lich Kupfer) und Ammoniumverbindungen befördert wird. Zinnchlorür ver: 
hindert die Färbung (wahrfcheinlich, weil e8 reducirend wirkt). Der Farbſtoff 
ift weniger fllichtig al8 die Carbolſäure und kann daher durch Deftillation en: 
fernt werden. Aus den Löglichfeitöverhältniffen und dem ganzen Berhalten 
des Körpers geht Übrigens hervor, daß der Farbſtoff mit Corallin, wofür ihn 
Manche hielten, nichts gemein hat. Er färbt in einer Verdümnung von 
1:200000 Carbolſäure noch deutlich roth. 

Wie Hantö gefunden hat, kann man die Färbung der Carbolſäure ver 
hindern, wenn man in die zu feiner Aufnahme beftimmten Flaſchen vorher 
einige Kryftalle von Zinndjlorür einftreut und bie Flaſchen nachher wohlver⸗ 
ſchlofſen aufbewahrt; auch verzinnte Metallgefäße eignen fich fehr gut zu 
Aufbewahrung derjelben. Auf die, die Färbung verhitenden Eigenfchaften des 
Zinnchlorürs Hat auch P. W. Hofmann?) ein Patent entnommen, bad in 
einer Füllung der Verunreinigungen durch Zinuchlorürlöſung befteht. 

In allerjüngfter Zeit fand I. Walter!) die Urſache der Rothfärbung 
des Phenols im Eifengehalte der Gläfer, in welchen es aufbewahrt wird und 
bei Gegenwart von Luft und Feuchtigkeit die Bildung von Waflerftofffuperomd 
einleitet. Durch einen diinnen Ueberzug der Gefüßwandung mit Baraffin jol 
man da8 Phenol dauernd weiß erhalten können. 

©. Demantt) verflitffigt roth gewordene Carbolfänre im Waſſerbade, 
verfegt 89 Thle. derfelben mit 11 Thln. Weingeift und läßt gefrieren. Wenn 
der größte Theil der Flüffigkeit zum Erftarren gekommen ift, läßt man bie 
Mutterlauge gut abtropfen und erhält jo die Carbolfäure wieder weiß. 


Die Darftellung von reinen Krefolen. 


Die bei der vollftändigen Erfchöpfung der deſtillirten und wiederholt rec: 
fieirten Carbolſäure verbleibende Mutterlauge enthält ſämmtliche Krefole neben 
geringen Mengen wirflicher Carbolſäure, die ihr durch Deftillation wicht mehr 
entzogen werden können. 

Sie bildet eine wafjerhelle Flitffigkeit vom Siedepunkte 182 bis 200° und 
unangenehmem, deutlich von dem der Carbolfänre verfchiedenem Gerude. Bei 
der geringen Differenz in den Siedepunften der einzelnen Iſomeren: 


1) Mat.nat. Ber. aus Ungarn 1892; Wagner’s Yahresber. 1892, ©. Hi; 
Chem.⸗Ztg. 1895, S. 1148. — 2) D. R.⸗P. Rr. 67696, 1892, Zufag zu D. R-P. 
Nr. 65131; D. R.⸗P. Nr. 67693, 1892, zweiter Zufag zu D. RP. Nr. 65131. — 
2 Pharm. Journ. 1898, S. 700; Chem.⸗Itg. 1899, S. 47. — *) Chem.⸗Zig. 1887, 

. 78. 











Darftellung reiner Kreſole. 545 


.os8tefol . . . . 185 bis 186° 
men» 22 . . 196, 2009 
Dr 1980 


it an eine Trennung derfelben durch fractionirende Deftillation natürlich nicht 
zu denken, beſonders auch um beswillen, weil das Miſchungsverhaltniß derſelben 
nicht in allen Fällen das gleiche iſt. Ihle) fand darin in überwiegender 
Menge Ortho- und Parakreſol, während das Metakrefol nur in untergeordneter 
Menge vertreten iſt. Zum felben Refultate gelangten auch Tiemann und 
Schotten?), wogegen 8. E. Schulze?) das Theerkreſol folgendermaßen zu⸗ 
ſammengeſetzt fand: 


m⸗Kreſol.. . . etwa 40 Proc. 
0 2 22. „ 35 „ 
PPOo nn 20.2. „ 25 „ 


| Zuſammengenommen bilden alſo hiernach or und p⸗Kreſol allerdings 
die Hanptmenge des Theerkreſols, der Hanptbeftandtbeil dagegen iſt das 
m+refol. 
Nach M. Gruber‘) befigen Krefole verſchiedener Herkunft folgende 
Löslichkeit in Waller von gewöhnlicher Temperatur: 


Reines or fiel. - » . . . 2,50 Vol.Proc. 


mn. 22... 03 
p⸗ .. 1,80 
Kerfolgemife ans Toluidin .. 220 „ 
n „ Zheröl . . 2,55 n 


Nörblinger 5) giebt folgende Eigenfchaften des Theerkreſols an: 


1. Die Kreſole find löslich i in Waſſer (etwa 2 bi8 3: 100), 

2. Waſſer ft löslich in Krefolen (etwa 15 bi8 20: 100). 

3. Sie find löslich in Delen: 

a) in jedein Berhältniß i in Pflanzen=, Thier⸗ Harz- und Theerölen; 
b) ſchwerer löslich in Mineralölen. 

. Mineralöle find leicht löslich in Krejolen (etwa 20 bis 30:100). 

. Im Allgemeinen nimmt mit dem Gehalt der Krefole an Theerölen 
die reciprofe Löslichkeit der Krefole und Dele zu, der Krefole und 
Waſſer ab. 

6. Im Allgemeinen nimmt mit dem Waſſergehalte der Kreſole die reci⸗ 

proke Löslichkeit der Kreſole und Oele ab. 

7. Waſſerfreie concentrirte, ölige Kreſollöſungen find hygroſtopiſch und 
können durch Aufnahme von Waſſer ſchließlich zerſetzt werden in 
waſſerhaltiges Kreſol mit darauf ſchwimmender Oelſchicht. 

8. Aus öligen Kreſollöſungen kann das Kreſol durch viel Waſſer aus⸗ 
gezogen werden. 


DO 


6) Journ. f. prat. Chemie [2] 14, 451. — *) Ber. d. deutſch. dem. Geil. 11, 
— 2) Ibid.20, 410. — 9 Arch f. Hyg. 17, 618; Wagner: Fiſcher s Jahresber. 
©. 539. — 9) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1894, 8. ‚166. 
Yunge-Köbler, Eteinkoblentheer. 95 





546 Garbolöl. 


9. Aus wäfjerigen Krefollöfungen kann das Krefol durch Ausſchüneln 
mit Delen ausgezogen werben u. |. f. 

Diefe Eigenfchaften find wichtig für die fpäter zu beiprechende, haupt: 
fächlihfte Anwendung der Krejole, nämlich derjenigen zu Desinfectionszweden, 
wozu ſich das Gemifch aus Theeröl (Trikrefol) nah Hammer!) viel befier 
eignet, als reine Carbolfäure, da es in gleichprocentiger Löfung eine viers bis 
zehnmal fo ftarfe bactericide Wirkung befigt als jene. Aehnliches fanden and) 
Deplanque?), Gruber?) und Seyboldt). Bislang wird wohl eine Tren⸗ 
nung der drei Iſomeren in Xiheerbeftillationen nirgends vorgenommen; bei 
der zunehmenden Bedeutung aber, welche die daraus berzuftellenden Ire 
carbonfäuren (Krefotinfäuren, die Homologen ber Salicyljäure) geminnen, 
dürfte diefer Fall über kurz oder lang dod) eintreten und wir ftellen bierunter 
zufammen, was biöherige Yorfchnngen ergeben haben. 

Das erfte, technifc durchführbare Verfahren verdanfen wir, wie bereits 
erwähnt, Riehm. Sein inzwifchen erlojchenes Patent (D. R.⸗P. Nr. 53307, 
1889) beruht auf der Herftellung der Baryumphenolate, bezw. der verfchtedenen 
Löslichkeit derfelben in Waſſer und wird wie folgt ausgeführt: 

Das zuvor durch Deftillation gereinigte Phenol» und Krefolgemifd wid 
in der Wärme mit fo viel Waſſer und Barythydrat behandelt, als zur Löfung, 
reſp. Neutralifation, der Phenole erforderlich ift. Die Phenole gehen in Löſung 
und können von fich ausfcheidenden Verunreinigungen durch Decantiren, Fil⸗ 
triren und Abblafen mit Dampf getrennt werden. Die Löslichkeit der ver 
ſchiedenen Barytſalze in Lochendem Waller ift nun folgende: Phenolbarmım 
Löft fi in 40 Proc., Orthofrefolbaryum in 150 Proc. und Parakrefolbaryım 
in 325 Proc. jeines Gewichtes an Wafler von 100°. Das im kochenden 
Waller jehr Leicht lösliche Metakreſolbaryum wird fchließlich aus der Mutter 
lauge als nicht kryſtalliſirende, fchmierige Mafje gewonnen. 

Beim Eindampfen der Löfung kryſtalliſiren zumächft die Baryumſalze det 
Phenol, des Ortho- und Parakreſols aus, während das Metafrefolbaryum in 
der Mutterlauge zurückbleibt. Die Kroftallmaffe wird durch Prefien oder 
Schleudern von anhängender Mutterlauge befreit und umkryſtalliſirt wie folgt: 
Zu der pulverifirten Kryſtallmaſſe fügt man zunächft halb fo viel Waſſer, al$ man 
dem Gewichte nad) Phenolfalz darin vermuthet, erhitt fiedend und filtrirt beit, 
Das Filtrat enthält der Hauptmenge nad Phenolbaryum, der verbleibende 
KRüdftand wird in gleicher Weife mit dem 11/,fachen der vermutheten Menge 
Drtdofrefolfalz in Waller behandelt, wobei legteres im Löfung geht. Tie 
jegt zurückbleibende Kryftallmaffe wird mit dem 31/,fachen Gewichte, fiedend 
heißen Waſſers ausgezogen und liefert im Filtrate das Parakreſolbaryum. Durch 
Umkryſtalliſiren können die einzelnen Sractionen weiter gereinigt, und ſchließlich 
die reinen Phenole aus den Löfungen durch Salzfäure ausgefällt werden. 

Man kann das Verfahren auch dahin abändern, daß man fuccefftve eine 


1) Arch. f. Hyg. 12, 859. — *) Bull. therap. d. Arch. de Pharm. IS, 


p. 453. — °) Sahresber. üb. die Fortſchr. d. Pharmakognoſcie 1898, ©. 9. — 


*) Chem.⸗Ztg. 1899, ©. 35. 
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partielle Fällung der Phenolkörper mit heißer Barytlöſung vornimmt. Hierbei 
wird zuerſt das Phenol, dann das Orthokreſol und endlich das Parakreſol in 
Form des Baryumſalzes ausgeſchieden, während das Salz des Metakreſols in 
Löſung bleibt. 

Ein anderes Verfahren der Trennung der iſomeren Kreſole iſt von 
Yederer!) angegeben worden. Daſſelbe baſirt auf der verſchiedenen Löslichkeit 
der Kreforacetfänren in Benzol, ſowie der Treforacetfauren Natronfalze in 
Bafler und wird wie folgt ausgeführt: 10 Thle. Rohkrefol werden mit 9 Thln. 
Shloreffigfänre und 33 Thln. Natronlauge (25 procentige) etwa 12 Stunden 
auf 100 bis 1209 erwärmt. Die Reactionsmafje erftarrt nad dem Erfalten 
zu einem diden Kruftallbrei, ans welchen durch Abprefien o=Treforacetfaures 
Natron, verunteinigt mit geringen Mengen nicht in Reaction getretener Kre⸗ 
jole, als Lauge abgeichieden wird. Durch Ausichüitteln mit Löfungsmitteln 
ober Abtreiben mit Dampf können diefe aus der Köfung entfernt werden. Der 
ausgepreßte Kryftallluchen wird nunmehr mit warmem Waſſer ausgelaugt, 
wodurch msfreforacetfanres Natron in Löſung gebradht wird, während das 
psfreforacetfaure Salz zurlidbleibt und durch Umkryſtalliſiren aus kochendem 
Waſſer von den legten Reſten des Metafalzes befreit wird. 

Die Reactionsmafje kann auch nach der Entfernung der unveränderten 
Krejole mit Safzfäure oder verdünnter Schwefelfäure zerlegt werden. Das 
rohe Kreſoxacetſäuregemiſch wird dann zunächft mit wenig warmem Benzol 
ausgezogen, wodurch ihm die Metafreforacetfäure entzogen wird. ‘Der Rück⸗ 
ftand wird mit etwa der vierfadhen Menge Benzol verjegt und zum Kochen 
echigt; nach dem Filtriren hat man im Filtrate die Parakreſoxacetſäure, wäh⸗ 
end die Orthoverbinbung, als in kochendem Benzol jehr wenig löslich, zurück⸗ 
bleibt. Aus den gereinigten Säuren kann auf befannte Weife der Acetylreft 
abgeipalten werden. 

Eine Trennung der drei Kreſole gelingt auch, wenn auch auf umſtänd⸗ 
lihem Wege, mit Hilfe der fulfonfauren Kaliumjalze auf dem Wege fractio- 
nirter Sättigung und Kryftallifation. 

Nach einem neuerlichen Patente der Chemiſchen Werke, vormals 
Dr. 5. Byk) haben geroifle Phenole bie Eigenſchaft, mit Thlorcalcium und 
einer Reihe von anderen anorganiſchen und organiſchen Subſtanzen, wie Chlor⸗ 
lithium, Chlorſtrontium, ameiſenſaurem Natron, eſſigſaurem Natron, Kali und 
Blei, den bernſteinſauren, benzoeſauren und ſalicylſauren Alkaliſalzen, benzol⸗ 
ſulfoſaurem und ranthogenſanrem Natron moleculare Verbindungen einzugehen, 
bie zur Trennung der Phenofe dienen fünnen. Im diejen Verbindungen über» 
nehmen die Phenole die Rolle des Kryftallwaflers ; fie müſſen daher in ent« 
wäflertem Zuſtande bei Abwefenheit von Feuchtigkeit mit den Phenolen zu= 
ſammengebracht werden. Die Abfcheidung der reinen Phenole aus diefen Ver⸗ 
bindungen erfolgt durch Löſen in Wafler und Abtreiben mit Dampf ober 
Ansäthern. Beiſpielsweiſe werden 100 Thle. Trikreſol mit 75 Thln. ge- 


YDR-BP. Nr. 79514; Wagner’3 Jahresber. 1895, ©. 601. — )DV.R-P. 
Rt. 100418; Chem.sdig. 1899, ©. 8. 
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ſchmolzenem, eſſigſaurem Natron innig verrieben, die theilweiſe erſtarrte Maſe 
mit Petroläther gewaſchen, abgeſaugt und ſorgfältig nachgewaſchen. Tas 
trockene Salz giebt nach dem Zerſetzen mit Waſſer ein Oel, wein nach der 
Deftillation ſofort erſtarrt. 


Ansbringen an reinen Probucten aus Roh⸗Carbolſäure. 


Folgende Tabelle ift zufammengeftellt aus Angaben in Muspratt: 
Stohmann’s Chemie, 3. Aufl, 6, 1184: 











| Rt | Berl S3, 55 
Ä des Mobile, Ad) EE | #8 
gas mt 'E55| ES | s2 
L ne 2 “ 5 
Herkunft des Theers — FE ® 58 && 
| und mt 152% ı 88 | 8° 
Schwefelfäure SS, & | — 
zerſetzt — Proc. | Proc Prot. 
Sübdeutihlan . . ı 2... . | Leichtöl 34,7 | 13,1 | 21,6 
rer ennn Schwers 448 70 — 5, Mi 
Sachſen ren. Leichtöl 331189 19 
Sachſen, Rheinland und Wien. . 2 30,4 6,0 | 4A 
Diverae. 2 2 een | Reichtöl 48,7 298 | 139 
a 3 


Sühdeutihland und Sadien . . „ 41 


Der beträchtliche Abgang beim Raffiniren von Nohkreofot (der rohen 
Carbolſäure) erklärt fid) aus dem Gehalte an Brandharzen, neutralen ber 
gemengten Kohlenwafferftoffen (namentlich Naphtalin), über 203° fiedender 
Theerfäuren und Arbeitsverluft. 
| Nah Wurg!) ift in verfchiedenen Theeren folgende Menge von Phenol 
enthalten (wobei wohl nicht nur wirkliches Phenol, C,H,O, jondern alle „Ihrer 
fäuren“ gemeint find): 

Theer von Wigan Cannel Col . . . » . 14 Proc. 
»  » GStaffordihireSteintohle. . . . 9 
» Newcaſtler Steinofle . . . . 5 
» nn Bob . . a 58 
» gewiſſen Torfarten . . .156i8 20 „ 


Nach Hänffermann?) Liefern deutſche Theere durchſchnittlich 5 bie 
6 Proc. Phenol. Dies bedeutet wohl auch alle Phenole zuſammen; von 
reiner Sarbolfäure dürfte man kaum jemals mehr als 2 Proc. vom Zher | 
befommen. 

Watfon Smith theilt uns folgende Analyjen (nach Lowe' 8 Methode, 
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‘) Dict. de Chimie II, p. 820. — *) Ind. der Theerfarbftoffe, S. 17. 
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3. 550) von roher Earbolfänre aus Theer von Mancheſter und Bladburn, 
beide von Wigan⸗Cannelkohle jtammend, mit: 





Bladburn | Mandefter | Mancheiter 





Waſſer (Bolumprocent) . .» 2000.00 | 12 13 | 15 
Erftes (wegzuwerfendes) Del bis 185° fiedend.. | 11 11 10 
Garbolfäure unter 190% übergehen . . .. . | 48 45 45 

y n„ 19% biß 196° übergehend.. . 13% 17, 17’/% 


Erſtarrungspuntt diejer 61'/, biß 62%, Proc... '  16°€. 18°6. 16/7 €. 
| 


Nach demfelben befommt man aus je 1000 Gall. Leichtöl oder Carbolöt 
von Mancheftertheer etwa 50 Gall. rohe Carbolſäure. 
Nach Jul. Rütgers!) ftellt fi die Ausbeute in deſſen Fabriken 
folgendermaßen: 
Kryſtalliſirte Carbotſaurt nn. 0,2 Broc. 
Kreſole c. . . ....08 , 
Süddentfche Theere liefern nad) Stohmann 2) folgendes Ergebniß: 


Kryſtalliſirte Carbolſäure . . . 0,33 Proc. 
Ftüffige Carboffäure, wenig Kreſol enthaltend 0,48 „ 
Krefol (mit wenig Phenol aus Kreofotöl). .. 3,20 „ 


Aus Theeren gleicher Herkunft erzielte Köhler ?): 
Kryſtalliſirte Carbolſaure GSehmelʒpuntt 381) 0,3 Proc 


Kreiylfäure . 05 „ 
Norbdentiche Theere ergeben nach rar nery: 

Pheno——... 0,36 bis 0,50 Proc. 

Kroll . 2 2 20202020060 „ 120 „ 


Diefe Zahlen ändern fi natürlich mit der Art der Abnahme der Oele bei 
der erften Deftillation des Cheers, bezw. auch nad) deren Mengenverbältnifien, 
da das Kreofotöl bei den letzteren Angaben nicht berüdfichtigt ift. | 

Das Ausbringen von Phenolen aus Steinkohlentheer ift auch in den all= 
gemeinen Angaben ©. 388, und das aus Hoc)ofen- und Kofötheer ꝛc. S. 106 
erwähnt worden. 


Analyfe der Sarboljäure. 


Sarbolfäure kommt im Handel: in verjchiedenen Qualitäten vor, als 
rohe Sarbolfänre (oft mit einer Bezeichnung ihres Procentgehaltes), ale 


ı) Chem. And. 1879, ©. 282; Wagners Sahresber. 1879, ©. 1001. — 
ı) Muspratt-Stohmann, Ehemie, 3. Aufl., 6, 1184. — *) Garboljäure und 
Garbolfäurepräparate, ©. 97. — *) Ueber den Steintohlentheer, Yourn. f. Gaßbel. 
1897. | | 
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kryſtalliſirte Carbolfäure von verichiedenem Grabe der Reinheit ımd als flüffige 
Sarbolfäure. Letztere enthält meift die Höheren Homologen: Kreſole (Kreigl- 
fäure), Phlorol 2c.; aber zuweilen wird für medicinifche Zwecke „verflüſſigte 
Carbolfäure* (Acidum carbolicum liquefactum) verkauft, welche aus 90 Thin. 
reinem Phenol und 10 Thln. Waſſer oder Alkohol beftebt. 


Unterfuhung von roher Carbolfänre. 


Die Eigenfchaften der rohen Carbolſäure find S. 191 n. ff. erwähnt 
worden. Man kann ihren Gehalt an Phenolen annähernd beftimmen, wenn 
man fie in einer grabuirten Röhre nad) und nad) mit dem doppelten Volum 
Hprocentiger Natronlauge verfeßt und fchüttet. [Hager!) empfiehlt wein⸗ 
geiftige Kalilauge; nad) Allen ift das hier befchriebene Verfahren beſſer. 
Das Bolum der neutralen Dele kann dann abgelefen werden; fie find immer 
ſchwerer als die wäflerige Schicht. Es ift, wie Hager zuerft vorſchlug, 
zwednäßig, dann noch ein dem ber rohen Carbolfäure gleiches Bolımen 
Ligroin zugufeßen, wodurch die Abſcheidung der wäſſerigen von der öligen 
Schicht ſchärfer wird; natürlich rechnet man das Tigroin von den Theerdlen 
ab. Bon irgend welcher Genauigfeit kaun bei allen ähnlichen Proben 
fhon darum nit die Rede fein, weil bie Natronlauge (beſonders etwas 
concentrirte) auch indifferente Dele und Naphtalin auflöſt. Zur Controle 
der Ablefung der Neutraldle kann man wie folgt verfahren. Man fättigt in 
einem eingetheilten Rohre eine abgemefiene Menge der allaliſchen Flüſſigkeit 
mit Salzfäure und lieft das Bolum der abgefchtedenen Bhenole ab. Bedurts?) 
nimmt an, daß die Phenole etwa eben fo viel Wafler auflöfen, als das Waſſer 
Phenole aufnimmt und zieht fogar für rohe Carbolſäure diefe Probe der von 
Koppeſchaar (f. u.) gegebenen vor. 

Folgendes DBerfahren zur annähernden Analyſe von roher Carbolſäure 
rührt von C. Lowe ber und wird von den englifchen Fabriken ſtets zu deren 
Werthbeftimmung reip. des Gehaltes an kryſtalliſirbarer Carbolſäure bemust. 
Das fpecifiiche Gewicht der Säure foll zwifchen 1,055 und 1,070 betragen. 
Man deitillirt 1000 Grains (= 200 ccm) des Mufters aus einer Retorte 
ohne befonderes Kühleohr und fängt das Deftillat in graduirten Röhren au. 
Zuerft fommt Wafler, dann ein Del. Wenn von dieſem (abgefehen vom 
Waſſer) 100 Grains (20 ccm) übergegangen find, wechjelt man die Borlage, 
lieft das Volum des Waſſers ab und notirt, ob das Del auf dem Waſſer 
ſchwimmt oder umgekehrt. Im erfteren Falle ift e8 leichtes Theeröl; im 
zweiten (wünſchbareren) Falle kann man e8 als eine Mifchung von Wafler 
und Carbolſäure mit 50 Proc. der letteren anfehen. ‘Die nächſte Fraction 
des Deftillates fängt man auf, bis ihr Volum 625 Grains (= 125 ccm) 
ausmacht; in der Netorte bleiben dann nur noch Kreſol und noch höhere Home 
loge deſſelben. Dieſe 125 ccm, welche bi8 1989 übergehen follten, enthalten 
fryftallifirbare Carbolfäure und Krefol in verfchiedenen Berhältniffen. Um 


1) Wagner’3 Yahresber. 1872, ©, 675. — *) Arch. d. Pharm. 1886, 24, 572. 
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died approrimativ feitzuftellen, beftimmt man den Erftarrungspunft, welcher 
jwiihen 15,5 und 24° C. Liegen follte und ftellt nun eine Miſchung von 
reinem Phenol und Kreſol in folchen Berhältniffen dar, daß fie den gleichen 
Erſtarrungspunkt befist. Man kann auch gleich eine Serie Mufterproben an- 
fertigen und mit diefen vergleichen. ‘Der Erftarrungspunkt ift leichter feſt⸗ 
uftellen, wenn man ein Kryſtällchen Carbolfäure hineinwirft; oder man läßt 
dad Mufter erftarren und beftimmt feinen Schmelzpunkt. Sollte durch ein 
Uebermaß von Kreſylſäure das Erftarren ganz verhindert werden, fo muß man 
noch einmal fractioniren, wobei man nur bi8 190° geht. 

Die auf S. 201 erwähnten, von Lunge und Zſchokke gemachten Be- 
itimmungen über die Schmelzpunkte der Mifchungen von reinem Phenol und 
reinem Parakreſol find leider hier nicht direct zu verwenden, da bie „Kreſyl⸗ 
ſäure“ alle drei ifomeren Kreſole enthält. Deshalb Tann auch Lowe's Methode 
nur eine ungefähre Annäherung ergeben. 

Hierher gehören auch die im vorigen Capitel (©. 506 u. fi) er 
wähnten Methoden von Tidy und Abel zur Beitimmung der Theerfäuren im 
Kreofotöle. 

Nach freundlicher Mittheilung von Dr. C. Weyl in Mannheim benutzt 
man zur Feftftellung des Gehaltes an Phenolen in ölhaltiger, roher Säure, 
wie fie zu Imprägnirungs- und Desinfectionszweden benutt wird, meift eine 
Natronlauge von 30 bis 330 B. (— 1,263 bis 1,297). Stärkere Lauge 
zieht zugleich folche Körper aus, deren Natronverbindung in dem Taugengemifch 
unlösfich iſt und fich als ſchwere Schicht zwiſchen dem ausgezogenen Dele und 
der Carbolfäure- Natronlauge ausſcheidet. Dieſe (micht näher unterfuchten) 
Körper gehören zu den ſchwerſten Beftandtheilen des Theeröles. 

Watſon Smith madt Hieritber noch folgende Angaben. Krefol hält 
weniger Hydratwaſſer als Phenol zurüd; daher giebt eine befiere, wenig kreſol⸗ 
haltige, rohe Carbolſäure mehr Wafler ab, als eine ſchlechtere; bei erfterer 
tommen bis 16 Proc. Waſſer vor. 

D. Bad) !) beftimmt Waſſer und Phenol in derjelben Probe von roher 
Carbolſääure. 50 ccm berfelben werden in einer Retorte deftillirt, bis fich in 
dem Kühfcohre fefte Kohlenwaflerftoffe zır verdichten anfangen. Das Deftillat 
wird in eine weite Bitrette aufgenommen, welche 100 ccm in !/, eingetheilt 
hält, und an deren unteres Ende ein Glashahn angefchmolzen if. Im diefe 
hat man vorher etwa 25 ccm gefättigte Kochfalzlöfung gegeben und das Bolum 
genau abgelefen. Wenn bie Garbolfäure frei von Wafler ift, jo fcheidet ſich 
das beftillirte Del ganz Mar von der Safzlöfung; aber wenn es wäſſerig ift, 
jo bildet das Del mit dem Wafler und der Salzlöfung eine Art Emuljion ; 
dich Schütteln trennen fich jedoch beide Schichten Mar von einander. Der 
Zuwachs des Volumens der Salzlöfung giebt indirect die in dem Rohphenol 
enthaltene Waflermenge an. Ehe man das Phenol beftimmt, entfernt man 
die Salzlöfung durch den Glashahn, füllt die Bürette bis zum Nullpunkte mit 
Rotronlauge vom fpecif. Gew. 1,26, verkorkt fie, fchüttelt gut um und läßt ab» 


I) Ehem.-Ztg. 1882, ©. 989. 
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ſetzen. Wenn die Bitrette ganz rein und namentlich frei von Fett war, fo 
wird ſich das Del nach einer halben Stunde volljtändig abgeſchieden haben, 
und fein Stand kann nun abgelefen werden. Der Unterfchied von dem früher 
abgelejenen Bolum giebt fofort den Betrag von Phenolen an. 

Toth!) fhüttelt 20 ccm rohe Carbolſäure mit 20 ccm Kalilauge vom 
fpecif. Gew. 1,25 bis 1,30, läßt eine halbe Stunde ftehen und verdünnt mır 
Wafler auf 250 ccm, worauf die theerigen Beftandtheile der rohen Säure 





ſich abfcheiden und durch Filtration entfernt werden. Der Rückſtand wird mit | 


lauwarmem Waſſer gewafchen, bis die altalifche Reaction aufgehört Hat; das 
Filtrat und alle Wafchwäller werden gefammelt und auf drei Liter verdünnt. 
Bon diefer Löſung werden 50 ccm herausgenommen und hierzu 150 ccm von 
Koppeſchaar's Bromlöfung (f. u.) und 5ccm concentrirte Salzfäure gejegt 
Die Mifhung wird 20 Minuten lang hin und wieder aufgejchäittelt, 10 ccm 
Jodkaliumlöſung zugefegt und nad) höchftens fünf Minuten langem Stehen 
Stärfelöfung zugeſetzt und das freie Job, wie unten zu bejchreibeu, mit Natrimn- 
thiofulfat titrirt. 

Diefe Methode kann indefien nur ein unzulängliches Refultat ergeben, 
weil die vohen Carboljäuren des Handels nur wenig wirkliches Phenol, aber 
viel Krefole enthalten, worauf bereit8 Kleinert?) aufmerkffam gemacht hat, 
und die legteren viel weniger Brom binden, als das Phenol ſelbſt. Beim 
Umrechnen der gefundenen Bromzahl auf Phenole muß daher der Gehalt 
an legterem viel zu niedrig gefunden werden. Bon biefen Gefichtspunften 
ausgehend, modificiren Stodmeier und Thurnauer?) die Toth' ſche 
Methode, welche felbft eine für die rohen Carboljäuren umgearbeitete Modi⸗ 
fication der Methode von Koppeſchaar ift, dahin, daB das läftige Ant 
wachen der öligen Rüdftände überflüffig wird und fich die Beftimmung 
bequem in einer halben Stunde ausführen läßt. Sie löfen bei roher 60 pre- 
centiger Carbolfäure 1,5 biß 2,0 g, bei OO procentiger 1,0 g in einem Heinen 
Kölbchen im dreifachen Volum 30 procentiger Kalilauge durch fünf bis zehn 
Minuten langes Schütteln, verbünnen hierauf auf ein Liter, wodurch ſich de 
Kohlenwaſſerſtoffe jehr gut im fefter oder flüffiger Form am Boden oder der 
Oberfläche ausſcheiden. Bon der wäfjerigen Flüſſigkeit werden dann etwas 
über 100ccm filtrirt und je 50Occm des wafjerhellen Filtrates im Stöpiel- 
gläschen mit 100 ccm Bromlöfung (2,517 g Natriumbromat umd 9 bis 108 
Natriumbromid im Liter) und 5 com rauchender Salzſäure verfett; mad zehn 
Minuten langem Stehen werden dann 15 com 12,5 procentige Jodlalinm⸗ 
(öfung Hinzugefügt und mit einer Löſung von Natriumthiofulfat (12 bis 138 
im Liter) titrirt. Am Schluffe der Titration empfiehlt es fich, meben der 
Stärkelöfung einige Tropfen reines Chloroform zuzugeben, weil ſonſt die ſich 
ausſcheidenden Tribromphenole ſich zufammenballen, und leicht etwas Jod ein. 
ichliegen. Die Gegenwart der Anilin- und Pyridinbaſen Hat auf die Rejultate 
diefer Methode nur wenig Einfluß. 


1) Zeitfchr. |. analyt. Chem. 25, 160. — *) Ibid. 1884, S. 1; Chem.⸗Zis. 
1884, ©. 91. — °) Chem.:Ztg. 1898, S. 119 u. 131, 
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Um über die Natur des Phenols ficheren Auffchluß zu erhalten, ertrahiren 
Stodmeier und Thurnaner daſſelbe durch anhaltendes Schütteln mit Kali» 
lange, entziehen der altalifchen Löſung durch Aether alle Kohlenwaſſerſtoffe, 
füllen die Phenole aus der alfalifchen Flüffigkeit mit verbiinnter Scwefelfäure 
und treiben diejelben aus der fauren Löſung durch directen Dampf voll 
Händig ab. Das Deftillat überfättigen fie mit Kochfalz und ziehen die Phenole 
durch Schutteln mit Aether aus. Nach dem Verjagen des Aethers hat man 
die reinen Phenole, welche jetzt der fractionirten Deſtillation unterworfen 
werden. Man macht dabei folgende Fractionen: 


I..... 18s big 2020 
I..... 202, 2400 
ML. .. .. über 2400 


und beftimmt jede bromtitrimetrifch. Traction I. ift nahezu reines Kreſol⸗ 
gemifch, Sraction II. ein Gemifch von Krefolen mit höheren Homologen und Frac⸗ 
tion III. befteht aus höheren Homologen. Enthält das Gemifch noch Carbolfäure, 
jo wirb man natürlich noch eine weitere Traction erhalten. Da nım 100g 
Phenol 510,63, 100g Krefol 444,44 g Brom beanfpruchen, fo findet man 
den wahren Gehalt an „Carbolölen“, wenn man die durdy Titration erhaltenen 


Bromwerthe für die Krefolfraction (I.) mit dem Factor * 14’ die der II. 
510,63 
T 





und III. Fraction mit dem Factor 





multiplicirt, worin x die gefun⸗ 


dene auf 100 g Phenol berechnete Bromzahl bedeutet. Bergl. jedoch auch die 
Angaben von Ditz und Cedivoda, S. 564 ff. 

Fünf Proben roher Carbolſäure des Handels ergaben nach den verſchie⸗ 
denen Methoden folgende Reſultate: 








Befund nach 
Stockmeyer's und 
Thurnauer's 


Procentgehalt | Befund nad der | Befund nach der 
Nr. nad) Angabe des Methode der | Methode von 


Lieferanten Pharmalopoe Toth Deſtillationsmethode 
1 | 60 55 Proc. | 42,31 Proc. | 48,61 Proc. 
2 100 100 „ 74,9 „ 86,09 „ 
3 60 5 „ 42,09 „ 5005 „ 
4 60 60 m 24. | 5841 „ 
5 60 55 „ 2348 „ | 3346 „ 


Baubel!) maht darauf aufmerkffam, daß das p-Kreſol nad, feinen 
Unterfuchungen nicht drei, fondern nur zwei Atome Brom aufnehme und daher 
bie auf diefem Wege erhaltenen Refultate unrichtig ſeien; aber Stodmeier 
und Thurnaner?) behaupten, daß diefe Beobachtung die ie Richteteit ihnen 


I) Journ. |. praft. Chem. [2], 48,. 74. — *) Ehen.-Ztg. 1893, s. 414, 
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Reſultate nicht beeinfluſſe und höchſtens beweife, daß die von ihnen unterfucte 
rohe Sarbolfäure kein, oder nur Spuren von p-Kreſol enthalten Habe. Aber 
auch Dig und Cedivoda (f. ©. 564) erklären da8 Verfahren der Genannten 
als im Principe unrichtig. 

Den Brocentgehalt von Waffer im Phenol kann man nad) Bul- 
ping!) annähernd durch Zujag von Olivenöl beftimmen. Wafferfreie oder 
ſehr wenig Wafler enthaltende Carbolſäure läßt ſich mit ihrem vielfachen 
Bolum davon mifchen, ohne trüb zu werden. Je mehr Wafler fie enthält, deſto 
weniger Del nimmt fie ohne Trübung auf. 4 Bol. rohe Carbolſäure, welche 
nicht über 10 Proc. Waſſer enthält, geben eine Hare Miſchung, wenn fie mit 
4 Thin. Diivendl gut aufgefchütttelt werden; ein fünftes Bolum Del verurfadt 
ſtarke Trübung. Einfacher und zuverläffiger ift jedenfalls die Deftillation. 

Cafthelay?) giebt folgende Notizen über die Unterfuchung von roher 
und unreiner (flüffiger) Carbolfäure: 

„Rohe Carbolſäure“ ift eine ſchwarzbraune oder ſchwarze Flüffigkeit, 
welche Phenole, Kreſol, verfeifbare Dele, nicht verfeifbare Dele, Napktalin, 
Mafler und Schwefelammonium enthält. Der Procentgehalt an kryftallijir 
barem Phenol wird nad) Lowe's Methode (S.550) beftimmt; „rohe 60 pre- 
centige Carbolſäure“ bedeutet eine Säure, in der Lowe's Methode 60 Proc. 
wirfliches Phenol anzeigt. (Dies gilt aber wohl kaum für Handelswanre im 
Allgemeinen, fondern nur fpeciell fir foldhe, welche auf kryſtalliſirte Carbol⸗ 
fäure verarbeitet werden joll!) — „Flüſſige Carbolſciure“ (nicht zu verwechſeln 
mit verfliffigter reiner Säure) von 100—95—50 Broc. bebeutet einen Artifd, 
welcher den genannten Procentgehalt an Krefol enthält, denn diefe Säuren ent⸗ 
halten nur Spuren von Eryftallifirbarem Phenol. Sie haben einen mehr oder 
minder unangenehmen Geruch, herrührend von Schwefelmaflerftoff, Schwefel: 
ammonium ober organischen Bafen. Dieſe Schwefelverbindungen entdedt man 
leicht dur) Schütteln mit Waſſer und Zujag von baſiſchem Bleiacetat, welche: 
einen mehr oder weniger reichlichen Niederfchlag von Schwefelblei hervorbringmn 
wird. Die Schwefelverbindungen können durch Scitteln mit einer Löjung 
von Natriumbifulfit entfernt werden, welches dabei in Thiofulfet übergeht 
(Caſthelaz's Patent, 1881). Die Tiefe der Farbe des rohen Phenols Hänzt 
von der Art des Wafchens der rohen Carbolfäure vor dem Umbeftilliren ab. 
Je mehr Bafen darin geblieben find, defto dunkler wird die Säure mit der 
Zeit. — Die flüffigen Carbolfäuren von 95 und 90 Broc. enthalten 5 ober 
10 Proc. Wafler; „50 procentige flüffige Carbolfäure“ ift ein Kunſtproduct, 
welches nur in Zeiten der Noth auf dem Markte erſcheint. Es follte 50 Proc. 
Kreiylfäure und verfeifbare Dele, 40 Proc. fchwere und leichte, nicht verfeifbare 
Dele und 10 Proc. Wafler enthalten; aber e8 find in letzter Zeit aus engliſchen 
und deutjchen Fabriken Probucte in den Handel gekommen, welche nicht einmal 
30 Proc. verjeifbare Dele enthalten. 

Statt der gewöhnlichen Probe mit Natronlauge empfiehlt Cafthela; 
folgende Proben: 


1) Wagner⸗Fiſcher's Jahresb. 1884, S. 494. — *) Bull. Soc. Chim. 42, 575. 
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1) Man fchüttele 50 com ber flüffigen Carbolfäure mit 50 ccm Wafler. 
Das Volum der Carbolſäure jollte faft gleich bleiben; wenn nicht, jo enthält 
fie Alkohol, Glycerin, carbolfaures Natron ꝛc. 

2) Man jchüttele 50 ccm der flüffigen Carbolfäure mit 50 com Schwefel: 
fänre, verbimnt mit 50 Broc. Waſſer. Eine etwa eintretende Feine Bolums 
verringerung ber Carbolfäure entſpricht ihrem Waffergehalte. Wenn die Bolums 
verringerung bedeutend ift, fo ift wahrfcheinfich carbolfaures Natron vorhanden 
und die unlögliche obere Schicht zeigt die Menge der Kreſylſäure und anderer 
verjeifbarer Producte an. 

3) Man miſcht 100 ccm flüffige Carbolſäure mit 100 ccm Natronlauge 
von 1,38, und verdünnt mit Wafler auf 1 Liter. Hierdurch werden die um- 
verfeifbaren Producte abgejchieden; das Naphtalin ſchwimmt im feiten Zuftande 
obenauf und kann geſammelt und gewogen werben. 

4) 100 cem werben in einer tubulirten Retorte deftillitt, wobei das 
Thermometer bis 1cm vom Boden reiht. Man notirt 1) das vom Srefol 
berüberlommende Waſſer, 2) das ölige, zwifchen 182 und 190° bdeftillivende, 
weientlich aus Phenol beftehende Product, 3) den Procentgehalt, der zwiſchen 
290 und 205° übergeht, — Krefol, 4) das in der Retorte Zurückbleibende. 

Die Brobe der Deutfchen Bharmalopoe auf „90 procentige rohe 
Garbolfänre* ift wie folgt: Man fchiittele 9 Bol. Natronlauge von 1,079 bis 
1,08 jehr gründlich mit 1 Vol. der rohen Carbolfäure und laffe volllommen 
abjegen; der unlösliche Theil, welcher obenauf ſchwimmt und flüffig oder halb» 
füffig ift, follte nicht 10 Bol.-Proc. Überfteigen. Das Phenol wird aus der 
altalifchen Löſung durch Zufag von Salzfäure wieder ausgeſchieden, und follte 
bei einer guten, nicht zu viel Kreſol enthaltenden Waare in höchftens 30 Thin. 
Waſſer löslich fein. 

Hager probirt Rohphenol von nicht unter 85 Proc., indem er 10 ccm 
mit 20 ccm Glycerin fchüttelt, vorfichtig erwärmt, wieder fchüttelt und ſechs 
618 zehn Stunden abjegen läßt. Die untere, hellere Schicht ift eine Löſung 
der Phenole in Glycerin; die obere, dunflere befteht aus den Verunreini⸗ 
gungen. 

Einen Gehalt von Naphtalin in roher Carbolfäure beftimmt I. Muter!) 
durch Schlitteln von 50 com der Probe mit 200 com 10 procentiger Natron» 
lauge, mobei das Naphtalin ungelöft bleibt. Es wird abfiltrirt, mit Wafler 
gewaichen, abgepreßt und gewogen. Das Verfahren liefert natürlich nur für 
den Ausnahmefall zuverläffige Refultate, daß außer dem Naphtalin feine 
Theeröfe, welche einen Theil defielben gelöft halten würden, zugegen find. 

d. Seiler?) erhigt zur Werthbeftimmung der rohen Sarbolfäure 100 g 
der Probe mit 100g Kaltmild 1:5 unter Umrühren eine Stunde lang auf 
dem Wafferbade, fligt dann 100 com Waſſer zu und filtrirt nach dem Erkalten. 
„Sogenannte“ 40= bis 6Oprocentige Wanre des Handeld ergab ihm fo nur 
3 bis 5 Proc. Phenol. Es braucht nicht befonbers erwähnt zu werden, daß 


!) Chem. Gentralbl. 1890, S. 840. — *) Schweizer Wochenſchr. |. Pharm. 
1892, &. 365. 
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biefe Methode abfolut werthlos ift und nur ganz falfche Refultate ergeben ann, 
wie auch Klifch!) und Roos?) beftätigen. . 

Nach PB. Lohmann?) werden 50 com der Probe im Miſchchlinder mit 
50 com Natronlauge von 1,066 bis 1,170 fpecif. Gew. andauernd geichüttel: 
und 15 Minuten abfigen gelaflen. Darauf verdünnt man mit ungefähr 500ccm 
Waſſer, und entfernt nad) halbſtündigem Stehen die ausgefchiedenen Dele durch 
Heine Mengen von Betroleumäther. Die Benzinandzüge werden in einer 
tarirten Schale verdunften gelafien und fo annähernd fiher die nicht verſeif⸗ 
baren Beftandtheile beftimmt. Durch eine Deftillation der urſprünglichen 
Probe beftimmt man deren Waflergehalt; die Differenz beider Rejultate von 
der angewandten Subftanz ergiebt den Gehalt an Phenolen. 

G. SchaherL*) verwirft die handelsübliche Ertractionsmethode und ver- 
fährt folgendermaßen. Bon. roher Carbolfäure, die fi nur zum geringiten 
Theile in Natronlauge Löft, werden 100 ccm, von befjeren Sorten, melde 
mindeftens die Hälfte des Volumens an Natronlauge abgeben, nım 50 ccm in 
einem Scheidetrichter zweimal mit je 100 ccm Natronlauge, fpecif. Gem. 11, 
und dann noch zwei= bis dreimal mit je 50 ccm bdurchgejchlittelt, wober bie 
zulegt erhaltene, altalifche Flüffigkeit auf Zufag von Salzfäure keine Oeltröpf⸗ 
hen mehr ausscheiden darf. Die in einem Literkolben vereinigten Auszüge, 
welche alles Phenol, geringe Mengen von Brandharzen und Kohlenwafleritoffen 
gelöft enthalten, werben mit dem gleichen Volum Waſſer verdünnt der Teitille- 
tion unterworfen. Legtere wird unterbrochen, fobald das Deſtillat frei von 
Deltropfen und völlig Har ift. Die Kohlenwaflerftoffe find nun entfernt und 
man läßt den Kolbeninhalt erfalten, worauf man mit Salzjäure anfänert und 
unter Anwendung eines genügend großen Liebtg’fchen Kühler von Neuem 
deftillirt. Die Phenole condenfiren fih mit den Waflerbimpfen in ber Bor 
lage, und fobald etwa 200 com überdeftillirt find, unterbricht man die Deftila- 
tion, zieht die Phenole vom darüber ftehenden Wafler in einen graduirien 
Cylinder ab und giebt das decantirte, phenolhaltige Waller wieder im den 
Apparat zurück. Darauf wird die ‘Deftillation in derſelben Weiſe fortgefett, 
und dies wird fo oft wiederholt, bis fi im Deftillate keine Deltropfen mehr 
zeigen. Das legte Deftillat, welches etiwa 60 bis 70 ccm beträgt, wirb im 
Meßcylinder mit Kochſalz verjegt, etwa ausgeſchiedenes Phenol abgelejen und 
zu oben gefundenem hinzugezählt. (Um ein ganz genaues Reſultat zu erzielen, 
wäre wohl noch die Beſtimmung des Waflergehaltes des fo abgefchiedenen 
Phenolgemifches erforderlich. Anm. der Verff.) 

Bon befonderer Wichtigkeit für den Yabrifanten einer Carbolfäure ift die 
Beltimmung des Ausbringens an kryſtalliſirter Waare aus eimem roben 
Phenolgemifh. Hierfür ift auch im deutſchen Handel die von Lowe (vergl. 
©. 550) gegebene Methode maßgeberid. Nad) Hager) foll mari die Menge 
der in einer NRobcarbolfäure enthaltenen kryſtalliſirbaren Säure annähernd 
berechnen können, wenn man von dem nad) feiner Methode erhaltenen Reſultate 


1) Pharm. Big. 1892, S. 650. — *) Ibid. S. 666. — °) Ibid. €. 679. - 


4) Zeitſchr. des Öfterr. Apoth.- Ber. 1892, ©. 794; Chem.⸗Ztg. 1892, ©. 85. — 
5) Pharm. Gentralbl. 1872, Nr. 3. 
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ein Sechftel ber Bolumprocentzahl abzieht; es. ift ohne Weiteres einleuchtend, 
daß ein derartiges Berfahren abjolut unzuläffig ift und zu ſchweren Täuſchungen, 
3. 2. beim Vorliegen bereits erfchöpfter Krefole, führen muß. 

In einer englifchen Fabrik fol !) folgendes Berfahren im Gebrauche fein: . 
0,5 Liter der Rohcarbolſäure werden aus einer Retorte deftillirt, und, nachdem 
alles Waſſer übergegangen ift, in trodenen Fläſchchen von je 25 ccm Inhalt 
aufgefangen. Die Fläſchchen werden gut verkorkt und abgekühlt. Aus der 
Anzahl der zum Kryftallifiren gebrachten Fläſchchen ergiebt fic der Gehalt an 
kryſtalliſirbarer Carbolfäure. 

Nach C. E. Smith?) eignet fi) auch die Bromtitrationsmethode (j. u.) 
‚zur annähernden Beftimmung des Miſchungsverhältniſſes zwifchen Phenol und 
Kreiolen in roher Sarbolfäure, wenn man folgendermaßen verfährt: 1g ber 
Probe giebt man in eine nahezu mit Wafler gefüllte Flaſche von 100 ccm 
Inhalt, fchüttelt einige Minuten Fräftig durch, füllt bis zur Marke auf und 
miſcht. Zu 2cem der, wenn nöthig filtrirten, Xöfung giebt man in einer 
100 cem-Flafche 10 com Wafler, 12 ccm n/10-Bromlöfung und 2 ocm Salz⸗ 
ſäure, ſchließt ſofort mittelft Glasſtopfens und fchüttelt gelegentlich während 
einer halben Stunde. Sodann fügt man, 2 ccm eingeftellte Jodkaliumlöfung 
hinzu, ſchließt ſchnell wieder, fchüttelt kräftig und titrirt hierauf mit n/ 10⸗Thio⸗ 
fulfatlöfung auf farblos. Enthielt die Probe reichlich Krefole, jo wird bie 
Löſung nad) kurzem Stehen wieder gelb; man fchüttelt daher nad) jedem neuen 
Zufage von Thioſulfat und giebt fo lange davon zu, bis die Töfung aucd nad) 
längerem Schütteln farblos bleibt. Die erforderliche Anzahl Eubikcentimeter 
giebt, von 12 fubtrahirt, die Anzahl n/10-Bromlöfung , welche von 0,02 g der 
Probe verbraucht wird. Zur Berechnung des Refultates bient folgende feine 
Tabelle, die das Bolum der n/1lO-Bromlöfung angiebt, welche 0,02.g ber 
Probe mit 85 Proc. Phenol und Krefole in verfchiedenen Verhältniffen mit 
15 Proc. Theerölen erfordern: 


Hauptfächlich Bhenoe . . . - . . 11,00cem 


3 Bhenol, /, Krefole. . . » . . 10,65 „ 
lg Phenol, ur Kreiole 2 2... 1 0,30 n 
. YıBhenol, ꝰ/, Kreſole. » ..99 „ 
bauptfächlich Krefole -. -. . . » » 9,60 „ 


Bei der Titration hat man das Ausfehen des Bromniederſchlages zu 
beobachten. Tribromphenol fcheibet fich als ſehr voluminöſer Niederfchlag aus, 
der die Flüſſigkeit völlig Mar läßt, während die Tibromfrefole zum Theil fus- 
pendirt bleiben, wodurch die Flüffigfeit ein mildjiges Ausjehen erhält, umd zum 
heil fi in Form Heiner braungelber Kügelchen ausjcheiden, die nur wenig 
Raum einnehmen. Dan kann e8 aus dem Aeußeren des Niederfchlages Leicht 
tifennen, ob die Probe vorwiegend Phenol oder Krejole enthält, und, wenn 
man Controlverfuche mit Mifchungen befannter Mengen Phenol und Kreſol 


1) Chem.⸗Zig. 1884, ©. 1338; Wagner’ Yahresber. 1834, ©. 465. — *) Am. 
Journ. Pharm. 1898, p. 369; Chem.:Ztg. 1898, ©. 230. 
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anftellt, annähernd das relative Miſchungsverhaltniß i in der zu prüfenden, rohen 
Sarbolfäure beftimmen. 

Zeigt beifpielöweife das Ausfehen des Niederfchlagts an, daß Phenol und 
Krefole zu annähernd gleichen Theilen vorhanden find, und wurden 10,7 cem 


Bromlöfung verbraudt, fo enthielt die Probe 10T x 85 _ 88 Proc. 


10,3 
Phenol und Krefole. 

©. B. Schryver!) macht gegenüber den üblichen Methoden der Be- 
ftimmung der Phenole in Handelsproducten in Form von Broms oder 
Jodderivaten den Einwurf, daß dieſelben bei Gegenwart von Körpern, welde 
Halogen abjorbiren (wie Kohlenwafferftoffe), ungenan find und zu erheblichen 
Differenzen führen können. Er giebt eine neue Methode an, welche auf der 
Entwidelung von Ammoniak aus Natriumamid dur) Hydrorylverbindungn 
beruht: 

3 NaNH, + C,H,OH —= Na0.C,H; + NH.. 

Etwa 1g fein pulverifirtes Natriumamid wird einige Male mit thiophen- 
freiem Benzol gewafchen und darauf mit 50 bis 60 com thiophenfreiem Benzol 
in eine weithalfige Flaſche gebracht, die mit einem aufrecht ftehenden Kühler, 
einem Scheidetrichter und einem Afpirator in Verbindung ſteht. Man erhigt 
auf dem Waſſerbade zum Kochen und faugt das dem Amid anhaftende Ammo- 
niat ab. Dann läßt man durd) den Scheibetrichter die Probe des Materiales, 
in etwa 6 Thln. thiophenfreiem Benzol gelöft und mit gejchmolzenem Ratrium- 
acetat vollfommen getrodnet, zufließen, nachdem man zwiſchen Apparat und 
Alpirator eine Vorlage mit 20 com Normalſchwefelſäure eingejchaltet Hat. 
Dean kocht unter fortwährendem Durchſaugen der Luft und wiederholtem Nad 
jpülen des Scheidetrichter8 mit Benzol, bis alles Ammoniak entbunden ift, 
wozu etwa 11/, Stunden erforderlich find. Bedingung ift, daß der Apparat 
abjolut troden ift. Die verbrauchte Schwefeljäure wird titrimetriſch beftimmt; 
die Refultate des Verfahrens find auf + 2 Proc. genau. 

Bei Gemengen von Phenol und Krefol kann man aus der gefundenen 
„Hydrorylaahl“ das ungefähre Verhältnig, allerdings nur auf etwa 10 Proc. 
genau, berechnen. Zur Beftimmung des Wafjergehaltes der Phenole 
trodnet man biefelben im benzolifcher Löfung mit entwäflertem Acetat und 
beftimmt das Phenol in der angegebenen Weife. Die Differenz ergiebt den 
Waſſergehalt derfelben. 

An England wird in neuefter Zeit die rohe Carbolſäure zuweilen durch 
Zufag der phenolartigen Subftanzen aus dem Hohofentheer verfälſcht. Dieſe 
Körper ftehen in chemifcher Beziehung den Steinkohlentheer⸗Phenolen weit 
weniger nahe, ald den complicirteren Phenolen des Holz« und Braunfohlen 
theers. Vielleicht ift ihre antifeptiiche Eigenichaft ebenfo gut entwidelt, alt 
die der Steinkohlentheer- Bhenole, aber keinesfalls ift es erlaubt, fie diefen ohne 
Benachrichtigung des Käufers zuzufegen. 





1) Journ. Chem. Soc. 18, 553; Zeitihr. f. angem. Chemie 1899, €. 816; 
Chem. Gentralbl. 1899, ©. 350. 
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Analyfe und Beftimmung der reinen Carbolfäure und Krefole. 


Die Eigenfchaften des chemiſch reinen Phenols find ©. 191 u. ff. beichrieben 
worden. Gewöhnliche techniſch „reine“ Carbolſäure kann Spuren von Minerals 
ſubſtanzen, wie Natrium-, Calcium⸗, Kupfer-, Bleiverbindungen, aber immer 
me in äußerſt geringen Mengen enthalten. Oefter find Heine Mengen von 
Subſtanzen in höher fiedenden Phenolen, welche die Entwidelung einer rothen 
oder gelblich-braunen Farbe verurfachen, nur im Wafler vorhanden. Kryſtalli⸗ 
firted Phenol kann nämlich bis 5 Proc. Wafler enthalten; erft wenn e8 7 Proc. 
Waſſer und darüber enthält, bleibt Sarbolfäure bei gewöhnlicher Temperatur 
flüſſig. Ein Waflergehalt erniedrigt den Schmelzpunft des Phenols; er vers 
mehrt auch feine Löslichkeit in Wafler (vielleicht laſſen fid) die von allen anderen 
Beobadhtern abweichenden Angaben Allen's über die Löslichkeit des Phenols, 
S. 194, auf diefem Wege erflären). Dan kann ſchon 1 Proc. Wafler erkennen, 
wenn man das Phenol mit dem gleihen Bolum Chloroform oder Aether fchlit- 
telt, wodurch fich in diefem Falle eine milchige Wlüffigkeit bildet. Die Menge 
des Waſſers läßt fid) annähernd abfchägen durch die Volumvermehrung einer 
concentrirten Kochfalze oder Chlorcafeiumlöfung (S. 551). Eine genaue quan- 
titative Beftimmung des Waflers Tann man vornehmen, indem man das Phenol 
mit dem fünffachen Gewichte fein gejchlämmten Bleioxyds fchüttelt und bei 
70 bi8 80° bis zur Gewichtsconſtanz teodnet, oder nach der Methode von 
Schryver, ©. 558. 

Die Höher fiebenden Phenole erniedrigen den Schmelzpunlt der Carbol- 
jänre bedeutend. Dies wird ſehr Har durch die VBerfuche von Zunge und 
Zſchokke (S.201) erwiefen, wonach eine ſolche Schmelzpunktserniebrigung ein- 
tritt, felbft wenn das zweite Phenol Parafrefol ift, welches erſt bei 82,50 
ſchmilzt. Aber da technifche Carbolſäure noch größere Mengen von Metakreſol 
enthäft, welches bi8 weit unterhalb der gewöhnlichen Temperatur flüffig ift, fo 
muß die Schmelzpunktserniedrigung noch weit bedeutender al8 bei jenen Ver⸗ 
inhen fein. Die röthliche oder bräunliche Ylüffigkeit, in der nicht abjolut 
reines Phenol aufbewahrt wird, enthält meist dieje höheren Phenol. Wenn 
man von diefer freien Carbolfäure, felbit bei einem Gehalte von mehreren Pro- 
cent Wafler, einige Zeit in einer offenen Schale erhigt und Über concentrirter 
Schwefelfäure in einem Erficcator erkalten läßt, fo erftarrt fie zu einer weißen 
kryſtalliniſchen Maſſe von etwa 40° Schmelzpunkt, wenn fie aber ein wenig 
Rrefol enthält, fo ift der Rückſtand braun und hat einen viel niedrigeren Schmelz⸗ 
punkt, ift ſogar zuweilen flüſſig. Es find vermuthlich gerade diefe Subftanzen, 
weihe durch einen Orydationsproceß bie Röthung des Phenols hervorbringen 
(S. 540 u. ff.). Sie werden aud) angezeigt, wenn man Phenol mit feinen: drei⸗ 
fahen Bolum reiner, concentrirter Schwefelfäure fchüttelt, der fie eine gelbe, 
braune oder rothe Farbe mittheilen; auch dadurch, daß fich mit Glycerin eine 
trübe Mifchung bildet, und daß mit Brom ein Product entfteht, welches ſich von 
reinem Tribromphenol dadurch unterfcheibet, daß e8 nicht rein kryſtalliniſch ift, daß 
es gefärbt ift und unter 900 ſchmilzt. Man vergleiche auch Allen's Tabelle 
über die Verfchiebenheit des Verhaltens von Carbol- und Krefylfäure, ©. 199. 
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Kryſtalliſirte Sarbolfäyre follte keinesfalls Schwefelverbindungen enthalten, 
welche ihr einen efelhaften Gerud) mittheilen und die man durch baſiſches Die: 
acetat (S. 554), oder durch Kochen einer alfalifchen Löſung mit Bleihnydrordd 
.entdeden kann. 


Berflüffigte reine Carbolfaure, d. h. reines Phenol, welches durd 
Aufag von 10 Proc. Waſſer, Alkohol oder Glycerin abfichtlich flüſſig gemach 
‚worden ift, läßt fi) von jener „flüfjigen Carbolſäure“, welche weſentlich aut 
Krefolen: befteht (S. 544 u. ff.), unterfcheiden durch ihren Siedepunkt, welcher bri 
‚oder unter 100° anfängt und fchnell auf 182 big 1859 anfteigt, während das 
zulegt genannte Product bei 185 bis 210° fiedet; dann durch ihre Löslichkeit 
in Waſſer (die verflüſſigte reine Säure braucht höchſtens 18 Thle. Waller 
zu völliger Löfung, während Kreſylſäure felbft von 50 Thln. Waſſer nicht voll⸗ 
kommen aufgelöft wird) ; durch -die verfchiedenen Eigenschaften der Brommnicder: 
fchläge und alle die anderen ©. 194 und. 199 angeführten Unterſcheidunge 
reactionen. | 

Ihr Procentgehalt an reinem Phenol wird durch eine der unten zu be 
Ichreibenden Methoden beftimmt. 

Schlickum]) gründet eine Methode dafür auf die Volumvermehrung, 
welche dad Schütteln mit dem gleichen Waflervolum auf verflüffigte Carboljäure 
hervorbringt. Diefe Methode ift genau, verlangt aber ſehr genaue Meſſung, 
da ein Unterfchied von 1cem fhon 8 bis 10 Proc. Waller entipridt. 

Bulpins ſchlug eine ähnliche Methode vor, welche von Galzer*) weiter 
ausgebildet worden if. Er macht aud) darauf aufmerkjam, daß waflerfreies 
Phenol. eine Hare Miſchung mit Schwefelfohlenftoff giebt, wäfjeriges Phenol 
aber eine milchige Flitifigfeit, welche um jo mehr Säure zur Aufklärng er⸗ 
fordert, je mehr Waſſer das Phenol enthält (S. 554). 

Neuerdings hat Salzer?) ein anderes Verfahren zur Prüfung der ver⸗ 
flüffigten Carbolfänre angegeben. Nach diefem dürfen 10 ccm von 2,3cem 
Waflers nicht bleibend getrübt werden, follen nach weiteren Zuſatz weniger 
Tropfen eine trühe Mifchung geben, welche dann mit nicht weniger als 135 ccm 
und mit.nicht mehr ald 140 ccm Waffer eine Hare Löfung liefern muß. 

Kleine Mengen von Kreſol werden durch diefe Methoden nicht angegigt: 
vergl. Beckurts (Ar. Pharm. [3] 24, 580). 


Die genaue quantitative Beſtimmung des Phenols geſchieht ſtete 
durch Zuſatz von Brom als Tribromphenol, eine von La ndolt 1871 entbedte 
‚Reaction. 

Tribromphenol. Es erfcheint in weißen, fternförmig grappirter 
Nädelchen von eigenthümlichem Geruche, fchmelzend bei 95°, unlöslich in Wafler, 
Säuren und etwas verdünntem Alkohol, löslich in Allalien, Aether und abio- 
(utem Alkohol. Man braucht daher das Phenol oder deſſen Löſung im Wafler 
oder wäflerigem Alkohol nur anzufäuern und mit Brommaffer zu verfegen, bie 


1) Pharm. Zig. 1884, ©. 794. — 9 Ibid. 1886, Ar. 1. — *) Pharm. 
.Centralh. 1891, S. 153; Wagner's Yahre&ber. 1891, ©. 598. 
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die Flüſſigkeit eine bleibende gelbe Farbe angenommen hat. Es ift am beten, 
wenn man erwärmt, bis der Niederichlag zu einem Dele ſchmilzt und dann 
wieder abfühlen läßt; dann erftarrt das Probuct zu einen Kuchen, welchen man 
leichter abwafchen, trodnen und wiegen fann. Wenn viel Krefol vorhanden 
war (da8 gleichfalls ein unlösliches, aber flüffige® Tribrombderivat giebt), fo if 
der Niederichlag eine klebrige Maſſe. Dean kann daher Phenol auf diefem 
Wege nicht von Krefol trennen. 100 Thle. C;H,Br,(OH) entfprechen 
284 Thln. CH,(OH); die Menge Brom, welche 1,000 Phenol anzeigt, 
wärde 1,106 Krefol anzeigen. (Bergl. jebody ©. 553 u. 564.) 

As gewihtsanalytifche Methode ift diefe Reaction nicht genau, denn 
Weinreb?) hat gezeigt, daß der Niederfchlag nit C,H, Br,O, fondern 
C. Bs Bra, OBr ift; aber beim Zitriren macht das vierte Bromatom Jod aus 
Jodkalium frei, jo daß Koppeſchaar's volnmetrifche Methode doch genau iſt. 
Bedurts?) beftätigt dies. 

Die gewichtsanalgtifche Methode wird auch dadurch erjchwert, daß Tri- 
bromphenol bei 100° ziemlich flüchtig if. Aber die Bildung diefer Verbindung 
kann zu einer genauen volumetriichen Beftimmung benutzt werben, welche zuerft 
von Koppeſchaar ?) vorgeichlagen worden if. Wir befchreiben bier feine 
Methode, welche noch immer die am meiften angewendete if. Die erforder» 
lichen Släffigkeiten find: 

1. eine Löſung von Natriumthiofulfat, welche genau einer 5g Jod im 
Liter enthaltenden Jodlöſung entſpricht; 

2. Stärlelöfung; 

3. Bromwaſſer von folder Concentration, daß 50 ccm nad der Zer- 
fegung mit Jodkalium 18 bi8 20 ccm der Thiofulfatlöfung erfordern; 

4. eine Zöfung von Jodkalium, welche 125g KJ im Liter enthält. 


Man löſt 4g der zu prüfenden Carbolſäure in Wafler und verbünnt auf 
l liter. 25ccm von biefer Löſung pipettirt man in einen mit Ölasftopfen 
verfehenen Halbliterkolben, füllt ihn gefchwind bis zur Marke mit Brommafler, 
ihliept ihu und fchlittelt einige Zeit. Ehe man dad Bromwaſſer zugiebt, 
pipettirt man 50 com befjelben in ein eines, 5 com der Jodkaliumlöſung ent- 
haltenbes Becherglas. Nach einer halben Stunde entleert man den Inhalt des 
Halbliterkolbens in ein großes Becherglas, welches fchon 5 ccm der Jodkalium⸗ 
löſung enthält und ſpült den Kolben zweimal in dafjelbe Becherglas aus. Dann 
titrirt man die Flüſſigkeiten ſowohl in dem Fleinen wie in dem großen-Becher- 
glafe, indem man gegen das Ende der Operation etwas Stärkelöfung zuſetzt 
und ablieft, wenn die blaue Farbe nad) ein paar Minuten nicht mehr wieder- 
tehrt. — Wir haben alfo 25 ccm der Phenollöfung angewendet, entfprechend 
d,1g des Phenols; dazu haben wir 475com Bromwaſſer gefegt, und wir 
haben 50 ccm des legteren mit einer Thiofulfatlöfung von angeführter Stärke 
titrirt. Wenn wir die Zahl ber für die 50 ccm Brommaffer erforderten Eubit- 


i) Monatshefte f. Chem. 1885, S. 506. — *) Arch. Pharm. 1886, 24, 561. — 
) Zeitichr. f. analyt. Chem. 1876, ©. 233. 
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centimeter Thiofulfat mit a, und die für den Ueberſchuß von Brom m de 
25 ccm der Löſung verbrauchten Cubikcentimeter XThiofulfatlöfung mit b te 
zeichnen, jo giebt die Formel 


(9,5 a—b) 0,61753 


direct den Procentgehalt an Phenol in der Probe an. 

Koppeſchaar erwähnt auch, daß man ftatt Bromwaſſer eine Michung 
von 5 Mol. Bromnatrium und 1 Mol. Natrinmbromat anwenden könne. 
Man erhält diefe Mifchung, wenn man zur Natronlauge einen Ueberſchuß von 
Brom fegt und zur Trodniß eindampft. Das entftehende Salzgemenge wird 
wieder aufgelöft und giebt beim Zufage von Salgfäure fein ganzes Brom im 
freien Zuſtande ab: 


5NaBr + NaBrO, + 6HC1 = 6NaCl + 6Br + 3H,0. 


Es ift aber nicht nöthig, die urſprüngliche Miſchung zum Trockniß zu 
verdampfen; e8 genligt, die Löſung des Broms in Aetznatron einige Zeit lang 
zu kochen. 

Allen!) hat gezeigt, daß eine gefochte Löfung diefer Art ihren Titer lange 
Zeit behält. Er hatte ſelbſt früher ?) vorgefchlagen, diefe Löſung ſtatt Brom 
wafler anzuwenden und ihren Titer durch Rechnung zu ermitteln, indem man 
eine Normalnatronlöfung zur Darftellung des Gemifches anmwende; aber diele 
fehr indirecte Methode führt ein Element der Ungemwißheit ein und ift wenige: 
fiher ald Koppeſchaar's Originalmethode, die auch von Waller vor 
gezogen wird 3). 

Es Scheint am ficherften, da8 Bromwaſſer mit reinem Phenol jelbit zu 
titriren. Dies ift von Diacofat) vorgefchlagen worden, und wird and) von 


Allen in feinen jüngften Borfchriften zur Beftimmung des Phenols in Gare 
feife angewendet (f. unten). Diacofa läßt die wäſſerige Phenollöfung m 


Bromwaſſer einlaufen und beftimmt den Endpunkt, indem er einen Tropfen 
der Haren Löfung auf Jodkaliumſtärkepapier fett. Dies war zuerft von 


Degener?) vorgefchlagen worden. Chandelon ) braucht demjelben Andi 


cator, wendet aber bromirte Natronlange ftatt Bromwaſſer an. Diefe birecten 


Proben find ganz ungenau, in Folge der Bildung von Tribromphenolbromd 


(©. 561). 
Bedurts (a. a. D.) empfiehlt Folgendes als die ficherfte Methode. Die 
- angewendeten Xöfungen find: 


1. Eine Y/ıo0-Normallöfung von Bromkalium — 5,939 g KBr in 
Liter. 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 64. — *) Commercial Organic Aus 
lysis, 1879, vol. I, p. 307. — °) Chem. News 43, 152. Die von Allen ange: 
gebenen Zahlen zur Berechnung der Rejultate, welche leider auch in Lunge's Butt 
von 1882 wiedergegeben waren, find falſch. Jeder Eubikcentimeter der über 6,17 ccm 
hinaus verbraudten Thiojulfatlöfung zeigt 0,00157g Verunreinigungen, in O,1g du 
Probe, oder 1,57 Proc. an. — *) Repert. analyt. Chem. 2, 137. — °) Journ. 
f. pratt. Chem. [2] 17, 390. — °) Bull. Soc. Chim. 38, 69. 
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2. Eme Y/;oo-Normallöfung von Kaliumbromat —= 1,6666g KBrO, 
im Liter. 

3. Eine Löfung von 125g KJ im Liter. 

4. Eine "/ıoRormallöfung von Natriumthioſulfat = 12,4 g Na, S-Os⸗, 
5Hs0 im Liter, welche 0,0088 Br ober 0,00156g Phenol pro 
Eubifcentimeter entfpricht. 

Man giebt in eine mit gutem Glasftopfen verfehene Flafche 25 bis 30 ccm 
Fhenollöfung (1:1000), fest je 50 com der Löſungen von Bromlalium und 
Raliumbromat, dann 5 com concentrirte Schwefeljäure zu und fchüttelt Träftig. 
Nach 10 bis 15 Minuten feßt man 10 ccm der Jodkaliumlöſung zu und titrirt 
das ausgeſchiedene Tod mit der Thiofulfatlöfung. — Dieſes Verfahren ift genau, 
wenn man Löſungen von reiner Sarbolfäure oder Mifchungen, aus denen fie 
rein ifolirt werden kann, zu unterſuchen hat, aber es fchlägt fehl bei roher 
Carbolfäure oder krefolhaltigen Miſchungen. 

Tenbe’s colorimetrifche Methode mit Eifendjlorid !) und Nietſch's 
Methode der Verwandlung ber Phenole in Baryum⸗ oder Bleifalze ihrer Sulfo- 
fäuren 2) können ficher feine genauere Refultate geben. Das Gleiche gilt von 
der Methobe von Carre 3), welche auf der Umwandlung des Phenols in Pifrin- 
jäure und der Meflung der Farbenintenfität von Röfungen der aus diejer Sänre 
erzengten Pikrate beruht. 

Eine altalimetrifche Beftimmung des Phenols führt R. Bader‘) unter 
Deutung des ſymmetriſchen Trinitrobenzol® als Indicator in folgender Weife 
aus: Man ftellt eine nicht zn verdiinnte, farbloje Löfung der Probe ber, bie, 
wenn möglich, nicht unter 20 g Phenol im Liter enthält, giebt davon 50 ccm 
in ein Becherglas und fügt zwei bis drei Tropfen des erwähnten Indicators 
zu Die Fläffigfeit muß dabei vollfommen Far und farblos bleiben. Hierauf 
läßt man tropfenweife unter beftändigem Umrühren aus einer Blirette Normal» 
notronlange zufließen. Gegen Ende der Reaction befommt die Flüſſigkeit 
einen faum merflichen Stich ins Gelbliche. Iſt diefer Punkt erreicht, fo 
titrirt man am beften in ber Weife weiter, daß man allemal zwei bis drei 
Tropfen Normalnatronlauge zugiebt, umſchwenkt, und dies jo oft wiederholt, 
618 die durch Natron hervorgerufene röthlichgelbe Färbung nicht mehr vers 
ſchwindet. Die legten drei Tropfen find von der Gefammtmenge in Abzug 
zu bringen. 

Das folgende jodometrifche Verfahren zur Beftimmung des Benzophenols 
von Meffinger und Bortmann’) angegeben worden: Man löft 2 bis 
3g des Phenold in Natronlauge, wobei auf 1 Mol. Phenol mindeftens 
3 Mol. Aetznatron kommen follen. Die Löſung wird auf 250 oder 500 ccm 
gebraht, 5 bi8 10 com derjelben auf etwa 60° erwärmt und jo lange n/10- 
Sodlöfung zugefügt, bis die Löſung ſtark gelb gefärbt if. Beim Schütteln 
entfteht ein vother Niederfchlag von Jodphenolen. Die erkaltete Flüſſigkeit 


ı) Dingl. Bolyt. Journ. 202, 308. — *) Wagner’8 Jahresber. 1879, ©. 1036. 
-9 Compt. rend. 1891, p. 139. — *) Zeitſchr. |. analyt. Chen. 1892, ©. 58; 
Bagner’3 Yahresber. 1891, S. 598. — °) Ber. d. deutich. dem. Gel. 1890, ©. 2753; 
Jahresber. d. Chem. 1890, ©. 2495. 
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wird mit verbiinnter Schwefelfäure angefäuert, auf 250 bis 500 ocm verdünnt 
und in etwa 100 com das überſchüſſige Jod mit n/10-Thiofulfatlöfung zurüd: 
titrirt. Aus der wirklich verbrauchten Menge Jod läßt fich nach allen nöthigen 
Umrechnungen die Menge bes Phenols ableiten, indem 1 Mol. befielben 
. 6 Atome od erforbert. 

Den Gehalt der Eryftallifirten Earbolfäure an Waffer und o-Krefol 
will 2. Storch!) auf kryoſtopiſchem Wege ermitteln. Die moleculare Se 
frierpunftserniedrigung, welche o⸗Kreſol in Phenol hervorbringt, ergab ſich zu 
62,7, diejenige des Waſſers in Phenol beträgt 67. Beftimmt man num zuerfi 
den Erftorrungspunft des betreffenden Phenol, entwäfjert durch Deftillation 
und beftimmt wieder den Gefrierpuntt, jo find die Anhaltspunkte zur Berech⸗ 
nung der fraglichen Größen gegeben. 

5. Keppler?) ſuchte die Koppeichaar’fche Methode auch zur Be: 
ftimmung der reinen Krejole brauchbar zu machen, deren Gehalt jic nad 
der Gleichung 


C;H,CH,.OH + 6Br = C,HBr,(CH,)OH + 3HBr 


berechnen läßt. Ex giebt zu. einer, in einer Stöpfelflafche befindlichen Kalinm 
bromidbromatlöfung, die mit concentrirter Schwefelfüure verfegt worden ift, 
eine gemefjene Menge der Krejollöfung, läßt nach tüchtigem Umfchütteln 10 
bis 15 Minuten ftehen, filtrirt vom entftaudenen, feft gewordenen Nieder 
ichlage durch Glaswolle und titrirt einen aliquoten Theil des Filtrates nad 
Zuſatz von Jodkaliumlöſung mit Natriumthiofulfet. Dabei ift die Menge der 
Krejols fo zu wählen, daß nur ein Heiner Theil des entwidelten Broms unver: 
braucht bleibt; auch ift zu beachten, daß man nicht die, die Bromkreſole ent 
baltende Löſung direct mit Jodkalium verfegen und titriren darf, da fonjt die 
erhaltenen Refultate ungenau werden. 

Dagegen hat Baubel?) gefunden, daß die drei iſomeren Krefole gegen 
Brom fich nicht gleich verhalten: da8 o- und p- Krefol nehmen nur zwei, dad 
m-Srefol dagegen nimmt drei Atome Brom auf, wovon das dritte, ähnlich wie 
beim Tribromphenolbromid, Tabiler gebunden ift und daher beim Berfegen mit 
Jodkalium theilweife wieder eliminirt wird. 

Mit Recht weifen Dig und Cedivoda*) darauf Hin, daß bie Methote 
aus diefem Grunde unzulänglich if. Sie haben im Verlaufe ihrer umfaflenden 
Berfuche gefunden, daß das m⸗Kreſol mit überſchüſſigem Brom wicht dat 
Tribromderivat 

OH 
“Nr 








Br NY CH, 
Br 


1) Ber. d. öſterr. Gef. zur Förd. d. dem. Ind. nad) Ver. d. deutid. em. 
Gel. 27, Ref, S. 90. — *) Arc. f. Hyg.18, 51. — *) Journ. f. pratt, Chem. [2] 
48, 74. — *) Zeitichr. f. angem. Chemie 1899, ©. 873 u. 897. 
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giebt, Jondern ein Tetrabromid, welches ein ähnliches Verhalten zeigt, wie das 
Tribromphenolbrom, und welchem nadı Werner!) bie $ormelC;H.Br,(CH,)OBr, 
nach Fofter?) dagegen die Conftitution 

CH; 
Br AN Br; 


"gr 


Br 





zulommt. 

Dig und Cedivoda haben zur Beftimmung der Homologen und Iſo—⸗ 
meren in Phenol-Strefol- bezw. Krefolgemifchen eine neue Methode angegeben, 
weiche auf dem verjchiedenen Bromaufnahmevermögen der verfchiedenen Phenole 
bafirt. Iſt diefes bei Einhaltung der gewählten nothwendigen Bedingungen 
fie die einzelnen Phenole feitgeftelt, und ermittelt man «ie Menge des von 
einer ihrem Gewichte nad befannten Ouantität des Phenolgemifches auf: 
genommenen Broms unter denjelben Bedingungen, fo laffen fi) die Mengen 
der Phenole, aus welchen da8 Gemisch zuſammengeſetzt ift, berechnen. Die 
Unterfuchung hat nun ergeben, daß unter den gewählten Bedingungen von den 
verichiedenen Phenolen genau dem theoretiichen Werthe entiprechende Mengen 
Brom aufgenommen werden, unb zwar von o⸗ und p-Krefol je zwei bezw. drei 
und von Phenol und m⸗Kreſol je drei bezw. vier Atome Brom. Bezüglic) 
der Ausführung des Verfahrens, das noch in der Ausarbeitung begriffen ift, 
muß auf den Originalartilel verwiefen werden. Nach dem jegigen Stande 
der Unterfnchung ift e8 nur möglih, in reinen Krefolgemifchen bie 
Mengen von or und p-Krefol zufammen und die von m⸗Kreſol quantitativ zu 
beſtimmen. Aus Gemifchen von Phenol, o⸗ und p⸗Kreſol laſſen fich die 
Mengen bes erfteren und die Summe der beiden letteren quantitativ ermitteln. 

Der Nachweis von Waffer in Krefol gelingt nah J. Muter) 
leicht durdy Schütteln mit gefättigter Kochſalzlöſung. Waflerfreies Kreſol ab- 
jorbirt aus legterer beim Schütteln mit 3 Bol. berjelben etwa 5 Proc. Sit 
es mit Wafler fchon gefättigt, fo bleibt das Bolum unverändert. 


Anwendungen der Carbolfänre. 


Im reinen Zuftande wurde da8 Phenol früher in der Farbenfabrikation 
angewendet, namentlich zur Darftellung der Pilrinjäure und des Corallins; be- 
kanntlich hat die Pikrinfäure und ihre Salze auch eine ausgedehnte Anwendung 
zur Fabrikation von Sprengftoffen erfahren. Auch eine Anzahl von Azofarb- 
ftoffen find ſchon damit dargeftellt worden, und es ift ganz fidher, daß dieſem 
Körper, wie and) feinen Homologen, viele weitere Anwendungen in diefem Ge⸗ 
biete bevorftehen. Dagegen ift es fehr fraglich, ob es ſich je lohnen wirb, das 


!) Zahresber. d. Chemie 1886, S.633. — *) Beiträge zur Kenntniß der Broms 
derivate des m⸗Kreſols, Anaug.-Dif. Marburg 1898. — 2) Chem. Gentralbl. 
18902, S. 840. | 
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Phenol zum Ausgangspuntte für Rofanilin und defien Derivate zu verwenden, 
wie man es vorgefchlagen hat. Phenol ift aud) der Ausgangspunkt zur Fabri⸗ 
kation der Salicyljäure. 

Weitaus die größte Menge der Carbolfäure wird verwendet zum Au 
nutzung ihrer antifeptifchen Eigenfchaften. Zur Desinfection von Latrinen, 
von BViehftällen bei Seuchen, felbft von menschlichen Wohnungen if die 
frefolhaltige Säure, deren geringere Sorten flüſſig find, ebenſo werthuoll als 
das reine kryſtalliſirte Phenol; ebenjo zur Confervirung von Rindöhäuten, 
Knochen 2c., 3. B. für überfeeifchen Transport. Die Holzimprägnation mit 
ſchwerem Steinfohlentheer beruht wenigftens theilweife auf demfelben Principe. 
Die Conſervirung von Tleifch auf diefem Wege ift auch oft vorgefchlagen 
worben, dürfte aber wegen bes hartnädig anhaftenden Geruches und beißenden 
Gefhmades der Carbolſäure kaum praktiſch fein. Auch zur Confervirung 
des Rübenſaftes hat man fie vorgefchlagen !), und, wie Hulwa?) berichte, 
mit beftem Erfolge verwendet. Maerder?) empfiehlt ihre Anwendung im 
Brennereibetriebe als Mittel gegen die Wucherung des Milchfäurefermentes. 
Nah Kellner*) ift der mit 2 Proc. Carbolfäure desinficirte Dünger für 
Culturpflanzen nur dann ſchädlich, wenn er gleicjzeitig mit der Saat anf 
geftreut wird. Als gutes Antiparaſiticum ift fie eim gutes Mittel gegen die 
Schmarogerfrankheiten der Thiere und Pflanzen und wird gegen die Käude 
der Schafe zc. mit Erfolg angewendet. 

Bon größter Bedeutung ift die Carbolfäure auch in der Leberindbuftri, 
vor Allem zum Conferviven der Häute; dann aber and) befigt diefelbe, worant 
Kleginski >) zuerft aufmerkfam gemacht hat, gerbende Eigenfchaften. Bandet‘) 
ließ fich ihre Anwendung in der Gerberei in ihrem ganzen Umfange patentiren. 

Harde (D. R.⸗P. Nr. 16022 und 19633) fest Carbolſäure in der 
Weißgerberei der gewöhnlichen Miſchung von Alaun und Kochſalz zu; and 
macht er „Lünftliches Leder“ durch Behandlung von Stoffen mit einer Leim 
löfung und hierauf mit einem Gemiſche der Löſungen von Alaun, Kochſalz und 
Carbolſäure. Auch Shaw’) und Beda!) entnahmen Patente für die An 
wendung der Carbolſäure in der Gerberei. 

In altalifcher Löfung findet die rohe Carbolfäure Anwendung als Mittel 
gegen ben Hausfchtwamm ?) (house preservatory), fowie zur Fabrikation 
bafifcher Steine. Mifcht man nad) Angabe ber Hüftener Gewerkſchaft!) 
Chromerz, Kalkftein, Dolomit und Magnefit in gepulvertem Zuſtande mit 
möglichft öffreiem Phenolat zu fteifem Brei und formt Steine daraus, fo er 
härten biefelben rafcher ald Cement und bilden ein hoch feuerfeftes, baſiſches 
Hutter für Converter. 

Tür medicinifche Zwecke, aljo namentlich für inneren Gebrauch, aber 


1) Cuniſſet, Bull. Soc. Chim. 1874, p. 47. — *) Wagner’8 Jahresber. 
1875, ©. 795. — °) Ibid. 1872, S. 826. — *) Chem.⸗Zig. 1884, ©. 12. — 
0) Wagner's Jahresbericht 1864, S. 601. — °) Ibid. 1870, ©. 669. — 7) D. R⸗P. 
Nr. 27270, 1883; Ehem.:Zig. 1884, S. 848. — *) Engl. Batent Nr. 16647, 1856. 
— ) Wagner's Jahresber. 1872, ©. 826. — 10) Zeitihr. f. angew. Ghem. 1889, 

2. 
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auch für Liſter's antifeptifche Wundbehandlung, zum Reinigen der Inftru- 
mente, der Hände, Kleiber ꝛc., zieht man jedenfalls ſtets die ganz rein kry⸗ 
fallifirte Carbolſäure vor, ſchon wegen ihrer leichteren Löslichkeit und ihres 
weniger unangenehmen Geruches, den man fogar durch jehr wenig Geraniumöl 
und dergl. ganz maskiren kann 1). 


Sarbolfänrepräparate. 


Die vielfeitige Anwendung der Carbolfäure in allen Zweigen des öffent- 
fihen Lebens, der Gewerbe und Imduftrien bringt e8 mit fi, daß man die⸗ 
jelbe gleich in der für den beftimmten Zwed geeigneten Form, als Carbolfäure- 
präparate, herſtellt. Wir werden in folgendem nur diejenigen berjelben 
berühren, welche thatfächlich im Yabrikbetriebe hergeftellt werden, foweit die⸗ 
felben nicht ſchon im Text an anderer Stelle beiprochen worden find. ‘Dies 
find natürlich fait ausſchließlich Desinfectiond- und Confervirungsmiitel. 

Slüffige Desinfectionsmittel. Rohe Carbolfäure, refp. rohes 
Krefol wird mit wechjelnden Mengen Theeröl oder ohne diefen Zuſatz als 
Rohcarbolfäure, 75/9, Proc., 2/30 Broc., 59%/g0 Broc., 80 Proc. und 100 Proc. 
in den Handel gebradit. 

Flüſſige Carbolſäure, waflerhell, find die von kryſtalliſirter Carbols 
ſäure völlig befreiten, rebeftillirten Mutterlaugen der Carbolfäurefabrifation, 
ein Gemiſch der drei ifomeren Srefole, welche Schering?) unter dem Namen 
„Zritrefol* (Name gejchügt) in den Handel bringt. Nah Hammerl?) 
beiigt dafjelbe in gleichprocentiger Löfung eine doppelt fo ftarfe bactericide 
Wirkung ald Carbolfäure. Störend in der Anwendung ift die geringe Töslich- 
keit in Waſſer. Diefe Hat man auf verjcjiedene Weife zu vergrößern geſucht 
Zwei hierher gehörige Präparate haben wir bereits beiprochen, das Lyſol und 
das Creolin. 

KRafchig*) ſucht die Eigenichaft des erfteren, die menichlihe Haut und 
damit benegte Gegenftände fchlüpfrig zu machen, zu umgehen und ftellt unter 
dem Namen „Kreſol Raſchig“ ein Präparat her, das fi) am bequemften 
auf folgende Weiſe darftellen läßt: Zu 200 Thin. Krefol fügt man unter 
Umrühren 25 Thle. 25 procentige Natronlauge und miſcht zu der Löſung 
100 Thle. Olein und 75 Thle. Wafler. Die Herftellung des Präparates ift 
in wenigen Minuten erfolgt. ‘Das Präparat ift in jedem Verhältniß in Waſſer 
loͤelich. 

E. Hirſchſohn?s) macht Kreſol dadurch in Waſſer löslich, daß er 
100 Thle. mit einer Löͤſung von 50 Thln. Colophonium und 6 bis 8 Thln. 
Natronhydrat in 12 bis 16 Thln. Wafler verfegt. Denfelben Zweck erreicht 
auch Hiscott®), welcher käufliche Carbolſäure (Krefol) mit 50 bi8 100 Broc. 


!) Bergl. hierüber Eapitel 2, S. 191 u. ff. — *) Chem. Ind. 1897, ©. 8. — 
°) Zeitichr. f. ange. Ehem. 1894, ©. 569. — *) Ibid. 1896, S. 358; Chem. Ind. 
18%, ©. 450; Wagner's Jahresber. 1896, S. 544. — ?) Pharm. Zeitichr. |. Rußl. 
1893, ©. 116; Wagner’3 Jahresber. 19893, S. 540. — °) Engl. Bat. Nr. 20246, 
1896; Chem. Ind. 1897, S. 346. 
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ihres Gewichtes geſchmolzenen Harzes vermiſcht und der Miſchung eine 
genügende Menge concentrirter Natronlauge unter Zuſatz von 4 bis 8 Proc 
Baumwollenſamen⸗ oder Cocosnußöl zufügt. Als Neuerung wird ein Zuſat 
von &⸗Naphtol im Berhältnig 1, bis 2 Thin. zu 100 Thin. des lölichen 
Phenols angegeben. 

Ein anderes Agens zur Löslichmachung der Krefole (und auch kreſol⸗ 
haltiger Theeröle) fand die Chemifche Fabriks⸗Actiengeſellſchaft in 
Hamburg!) in den fulfonfanren Salzen des Phenylrylyläthers, ſowie feiner 
höheren Homologen, welche bei der Schwefelfäurereinigung des Nohrylols ale 
Deitillationsritdftand gewonnen werden können. Die zur Spyruptconiiften; 
eingedampfte Löſung der Kali» oder Natronfalze ift geeignet, Theeröfe oder 
Kreſole aufzulöfen, und die Löſung beſitzt den Vorzug, daß diefelben felbft anf 
Zufag von Säure nicht wieder ausgefchieden werden. 

Lembach und Schleicher?) ftellen waflerlösliche, Eryftallificbare Tee 
infectionsmittel, welche nicht giftig find, dadurch her, daß fie 2 Mol o-Tn- 
hinolin oder deflen Homologe, 1 Mol. Phenol ober deſſen Homologe und 
1 Mol. Schwefelfäure unter Zuſatz von mindeſtens 3 Mol. Waſſer in der 
Wärme auf einander einwirken lafien. Aus der Löſung Iryftallifirt der nene 
Körper in feinen Nadeln ober großen, heragonalen Säulen. Das Produ 
fommt unter dem Namen Orychinafeptol oder Diaphtherin in den 
Handel. 

Des o⸗Orychinolins bedienen ſich aud) Franz Fritzſche w Eo., Ham 
burg?), zur Herftellung woaflerlöslicher, phenolhaltiger Desinfectionsmittel. 
2 Mol. o⸗Oxrychinolin werden mit 1 Mol. Natriumpyrofulfat im alkoholijcher 
Löſung 10 bi8 12 Stunden gekocht, bis die Maſſe frei von o⸗Orychinolin und 
Pyroſulfat if. Das Product wird in der Kälte von anbaftendem Alkohol 
befreit, getrocnet und gepulvert. Es löſt ſich in jedem Verhältniß in Wafler 
und die Löſungen befigen die Eigenfchaft, Phenole zu löſen und in jeder belie 
bigen Stärke gelöft zu erhalten; diefe Löfungen find geruchfrei, reizlos, ungittig 
und befigen eine bedeutende bacterienvernichtende Kraft. Das Präparat wird 
unter der Bezeichnung Kreſochin in den Handel gebracht und enthält 33 Proc. 
Chinolin und 17 Proc. Trikrefol®). 

Wie F. von Heyden Nadjf.:) in Radebeul gefunden hat, Löfen fid 
12 Thle. Natriumfalicylat nicht in 10 Thln. kaltem Waffer, aber beim Zuſatz 
von 5 Thin. Krefol zu der Mifchung entfteht eine Mare Löſung, welche ſich 
beliebig verdünnen läßt. Das Natriumfalz der Salicyljäure läßt fi durd 
andere Salze derfelben, fowie der Orthoorybenzolcarbonjäuren erſetzen, während 
die Salze der Paraory- und Sulfofäuren feinen auffallenden Einfluß anf die 
Töslichkeit der höher fiedenden Phenole in Waſſer zeigen. Denfelben Einfluß. 


1) D. R.P. Nr. 72101,1893; Wagner’8 Yahresber. 1893, 5.540. - ) D. R.P. 
Nr. 73117, 1892. — ?) D. R.-⸗P. Nr. 88520, 1895 ; Chen. Ind.1897, &. 20. — 
*) Bharnı. Gentralh. 1896, ©. 248; Zeitjchr. f. angew. Chem. 1896, €. 577. — 
2) D. R.-P. Nr. 57842, 1890; Chem. Ind. 1891, S. 18 u. 298; Zeitſcht. !. 
angew. Chem. 1891, S. 497. 
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meift in noch höherem Grade, zeigen auch die entiprechenden Naphtalin- 
oblömmlinge. Derartige Löfungen werden unter dem Namen Solveol und 
Solutol in ben Handel gebracht, erftere fir chirurgiſche Zwecke, Tebtere 
für größere Desinfection. Sie find in jedem Verhältniß Har in Wafler 
löslich, beſitzen ſtets conftante Zufammenfegung und machen Hände und 
Inſtrumente nicht ſchlüpfrig. Nah) Hammer!) wirkt Solveol in ?/g procen« 
tiger Löſung energiſcher auf Bacterien ein, als eine 2» bis 5 procentige Carbol⸗ 
fäurelöfung. 

Da andy die Sulfofäuren der Phenole bemerkenswerte antifeptifche Eigen» 
ihaften befigen, hat man durch fie eine Löslichmachung der Phenole zu erzielen 
geſucht. Sozal ift ein derartiged Präparat, befigt nad) Scherge#?) die 
Aufammenfegung (C;,H,OHSO,), Al,, und ift paraphenolſulſoſaures Alumi- 
nium. &8 bildet Eryftallinifche, jehr leicht in Wafler und Glycerin und auch 
in Alkohol Lößliche Körner. Gegenüber dem Aluminiumacetat foll e8 fich bei 
der Behandlung von Eiterungen und Geſchwüren befonder8 auch durch feine 
große Haltbarkeit empfehlen. 

Die günftigen Wirkungen des Jodoforms mit denen der Carbolfäure bei 
der antifeptifchen Wundbehandlung zu vereinigen, find die Sozojodole von 
H. Trommsdorf in Erfurt beftimmt. Er ftellt ein Leicht Iösliches Sozojodol 
ber, das al® dijodparaphenolfulfofaure® Natron, Ce Hyd, . OH. SO, O. Na, 
anzufprechen ift, und ein ſchwer lösliches, welches das faure Kaliumjalz der 
Dijodparaphenolfulfofäure if. 

Für die Zwecke der Grubendesinfection Hält e8 Nördlinger nicht für 
nöthig, daß das Desinfectionsmittel gänzlich) in Waſſer löslich ſei, wohl aber, 
daß es auf der Fäcalflüffigfeit fchwimmt und ſich als Delfchicht darliher aus⸗ 
breitet, welcher durd) die darunter liegende Flüſſigkeit das “Desinfectionsmittel 
nad) und nad) entzogen wird. Kin derartiges Mittel, welches er unter dem 
Namen „Saprol* 3) in den Handel bringt, ftellt eine dunkelbraune Flüffig- 
feit von creolinartigem Geruche dar, welche ca. 40 Proc. Kreſol neben 40 Proc. 
ihweren Theerölen in ungefähr 20 Proc. leichten Petroleumkohlenwaſſerſtoffen 
gelöft enthält. Nach H. Tafert) genügt 1 Proc. Saprol zur Desinfection 
von Fäces und Urin, und da man pro Kopf und Tag 150g Fäces und 
1200 cem Urin redjnet, würde man pro Perfon und Monat 400 g Saprol 
gebrauchen, um die Entleerungen zu desinficiren. 

Scheurfen?), der das Mittel unterfucht hat, fand darin 20 Proc. 
Mineralöl und 80 Proc. 50» bis 60 procentige Carbolfäure. Das ſpecifiſche 
Gewicht iſt 0,9 bis 0,98, fo daß das Mittel auf Waſſer ſchwimmt; es breitet 
ſich darauf felbftthätig ans und die Auslaugung des Kreſols beginnt fofort 
nad dem Aufgießen und damit auch die Mifchung mit den untenftehenden 
dlüffigteitsfchichten, da die mit Krefol gefättigten oberen Flüſſigkeitsſchichten 
ihres nunmehr fpecififch ſchwereren Gewichtes wegen unterfinfen und anderen, 





i) Ad. j. Hyg. 1891, ©. 359; Chem. Ind. 1891, ©. 298. — *) Pharm. 
3ig. 1892, ©. 489. — ) D. RB. Rr. 70578. — *) Gentralbt. f. Bacteriol. 1892. 
— 9) Arq. f. Hyg. 1898, ©. 627, Wagner’3 Jahresber. 1898, ©. 540. 
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nicht gefättigten, Pla machen müſſen. Dagegen findet U. Keiler!), da} 
eine 5 procentige Verdünnung (5 proc. Saprol) im Stande ift, Typhusbacillen 
in wenigen Minuten zu tödten und eine halb fo ſchwache Berbünnung Cholera 
bacillen nod) innerhalb fünf Minuten vernidtet. Nah ihm wird durch die 
allmälige Auslaugung der Krefole aus der ſchwimmenden Delfchicht ein befon- 
derer Vortheil nicht erzielt, e8 laſſen fich vielmehr die in der rohen Carboljäure 
enthaltenen desinficirenden Stoffe durch Auffchliegen mit Seife weit befier 
wirkſam machen. 

Zur Herſtellung einer 5 proc. Löſung von roher Carbolſäure in Seife 
hat das Reichsgeſundheitsamt folgende Vorſchrift erlaſſen. 3 Thle. 
grüne oder ſchwarze Schmierſeife werden in 100 Thln. Waſſer heiß geloſt; 
in 20 Thle. der noch heißen Löſung wird 1 Theil rohe, 100 proc. Carboljäurr 
des Handels unter fortwährendem Umrühren eingegoſſen. 

Carbolſäure-Desinfectionspulver. Dieſe ſind meiſt Miſchungen 
von roher Carbolſäure mit Kalk, häufig von geringem Desinfectionswerthe, 
von denen hier nur einige erwähnt werden können. Macdougall's des- 
infecting powder befteht aus einer Mifchung von roher Carbolſäure mit 
unreinem fchwefligfaurem Kalt, dargeftellt durch Leiten von ſchwefliger Säure 
über erhisten Kalkſtein. Calvert’8 Carbolio Acid powder befteht aus 
einer Miſchung von Carbolſäure mit dem Fiefeligen Rüdftande von der Br 
handlung des Kaolins mit Schwefelfäure (wie in der Fabrikation von ſchwefel⸗ 
faurer Thonerde). Eine ähnliche Zufammenfegung zeigt das Desinfectiond- 
pulver von Schrader und Behrend?). Nah Ziurek?) ſoll man zu 
Herftellung eines wirffamen Desinfectionspulverd 100 Thle. gebraunten Kalt 
zu Pulver löfchen und diefem 5 Proc. Carbolfäure innig beimifchen. 

Wie H. Köhler) mittheilt, ift dies in der That die Methode, nad 
welcher Desinfectionspulver, fogen. carbolfaurer Kalk, in den Theerdeſtilla⸗ 
tionen in großem Maßſtabe hergeftellt wird. Man löſcht guten gebrannten 
Kalf mit etwa einem Drittel feines Gewichtes Wafler zu Pulver und meng: 
biefem durch eine Braufe unter tüchtigem Umſchütten rohe Carbofftiure oder 
carbolfäurehaltige Theeröle bei. Die klumpige Maſſe läßt man einen Te 
integrator paffiren oder jchlägt fie durd) ein Sieb und erhäft auf dieſe Weiſe 
ein ſchmutzigbraunes Pulver, das nach längerem Liegen in der Regel eine 
prächtig rothe arbe annimmt. Im Handel hat man fid) an dieſe Farbe fo 
ſehr gewöhnt, daß fie häufig als Bedingung geftellt wird. 

Die Erzielung diefer Yarbe ift aber an die Anwendung eines „Kuifies” 
gebunden, welcher darin befteht, daß man die Carbolfäure dem Kalkpulver 
ſchon dann zufett, wenn e8 vom Löſchen noch ganz heiß ift, wodurch offenbar 
die Oxydation der Carbolfäure zu Rojolfäure begünftigt und beſchleunigt wird. 
Dabei beobachtete Köhler in einem Yalle, daß das Pulver nad) 48 Stunden 
weiße Dampfwolfen ausftieß und die Maſſe ſich beim Umſchaufeln in ein 





1) Arch. f. Hyg. 18, 57; Wagner’s Aahresber. 1893, ©. 540. — *) Tingl 
Polyt. Yourn. 80, 184. — *) Ibid. 30, 134. — *) Zeitſchr. f. angem. Chem 
1894, ©. 515. 
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glühendes Pulver verwandelte, welches die Hölgerne Wanne, in ber die Miſchung 
vorgenommen worden war, zum Verkohlen brachte. Nach dem Erkalten enthielt 
dad Pulver feine Spnr von organifcher Subſtanz. Offenbar waren einzelne 
Stüdchen des gebrannten Kalkes beim Zuſatz der Carbolſäure nod) nicht durch⸗ 
gelöicht und die Entzündung ift durch bie beim Löſchen derjelben auftretende 
bedeutende Wärmeentwidelung, welche fich jogar bis zum ©fühen !) fteigern 
fann, verurfacht worden. Es muß daher vor ber Anwendung dieſes „Kniffs“ 
gewarnt werben. 

Heydenreih nnd Beilftein?) verwerfen bie Anwendung des Aetz⸗ 
taltes und auch Bettentofer?) Tpricht ſich dahin aus, da der Inhalt der 
Abortgruben bis zu feiner Entfernung aus menſchlichen Wohnftätten nicht 
alkaliſch reagiren dürfe. 


Andere Sarbolfäurepräparate. Zum Desinficiren der Luft in 
Krankenhäuſern, Aborten zc. empfahl zuerſt Homburg*) Papptafeln, welche 
mit Carbolſäure getränft find und in den betreffenden Räumen aufgeftellt 
werden. Noch neuerdings bradite Crace Calvert’) ähnliche Tafeln zum 
gleihen Zwede in den Handel, welche 50 Proc. Sarbolfüure enthalten. 
6. W. Reyhe und Söhne) in Hamburg tränken poröfe Gypstafeln damit 
und W. Kubel?) formt Säulen oder Platten aus poröfem Thon, die er 
gleichfalls mit Carbolſäure belädt und in zu desinficirenden Räumen aufhängt. 
Es braucht nicht bejonders erwähnt zu werden, daß dieſen Präparaten nur 
eine desodorifirende Wirkung zufommen kann. 

3. 5. Holg’ Phenolith (D. R.⸗P. Nr. 6498) wird dargeftellt durch) 
Auflöfung von entwäjlerter Borfäure in Phenol oder Kreofot, die davon bis 
zu 40 Broc. aufnehmen; die Maffe, von zäher Ertractconfiftenz, läßt ſich durch 
Zuſatz von wenig Kochſalz, Borar oder Salpeter in Pulver von hochprocentigem 
Fhenolgehalt verwandeln. Das Product fcheint indeſſen nicht mehr fabricirt 
zu werden, da man im Handel nichts davon Hört. Dagegen ift neuerdings 
ein englifches Patent auf einen ganz ähnlichen Gegenftand entnommen worden. 
Nach F. Auges) erhält man Carbolfäure in Form eines nicht hygroſtopiſchen 
Pulvers, wenn man ein wafjerbindendes Agens, das feine Wirkung auf die: 
jelbe hat, wie Borſäureanhydrid, Arſentrioryd (?), bafifche Anhydride, wie 
Al,0, oder MgO, ober entwäflerte Salze, wie calcinirten Borar oder Alaune, 
oder endlich die entwäflerten Salze der gewöhnlichen Phosphorjäure, der Pyro⸗ 
oder Metaphosphorjäure mit kryſtalliſirter Carbolfäure in der Wärme 
vermifcht. 

Carbolfeife wird gewöhnlich als 10 oder auch 20 Proc. Phenol ent- 
haltend verkauft, enthält aber häufig viel weniger (Allen, ©. 573) und ver- 
liert auch ftetS einen Theil davon durch Berdunftung beim Lagern. Die billi- 


I) Velletier, in Dumas, Handb. d. angem. Chemie, deutſch von Engel: 
hart u. Aler, 2, 378. — *) Wagner's Yahresber. 1881, S. 976. — *) Cholera: 
Regulativ, Münden 1867. — *) Wagner’8 Jahresber. 1880, ©. 740. — 5) Chem. 
News 40, 38. — °) D. RP. Nr. 9094, 1879. — 7) D. RP. Rr. 9520, 1879. 
— 9 Engl. Pat. Rr. 22136, 1897. 
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geren Sorten enthalten meift Kreſol. Die Carbolfeifen können auf faltem 
MWege dargeftellt werden, wenn man den Zufag von Carbolſäure in bie 
gehobelte Kerneife einknetet und die Maſſe in Formen preßt; befler aber 
ſchmilzt man Kernfeife und fügt das Phenol der flüffigen Seife bei. 9. Jeyes!) 
läßt carbolfäurehaltige Steinfohlentheeröle mit Kokosöl durch cauftifches Natron 
verfeifen und dem Producte zur Erzielung einer größeren Löslichkeit während 
des Schmelzen® Sulfat oder Soda zufügen. M. Hargreave82) verwentrt 
hierzu Chlorphenole oder ihre Salze, die er zu gewöhnlicher Seife miſcht. 

Nach einem englifchen Patente Nr. 22332, 1895?) erhält man eine 
flüffige Desinfectionsſeife durch Miſchen von 95,76 Thin. 77 procentiger Kali: 
lauge mit 250 Thln. Sarbolfäure oder Theeröl unter Zuſatz von 255 Thln. 
Delfäure bei 200° F. und fo viel Wafler, daß eine flüffige Seife von 12 Proc. 
Seifengehalt entſteht; oder man verfeift zuerft die Delſäure und fegt das Dre: 
infectionsmittel und Waſſer fpäter zu. 

Um die flüffigen Phenolgemifche zu gelatiniren oder in Paften zu ver: 
wandeln, werben diefelben nad) G. Dowſon?) mit einer geringen Menge 
ber folgenden Wachsarten ober dergleichen verbunden: Bienen- und Carnanba⸗ 
wachs, Eerefin, Baraffin, chineſiſches und Palmenwachs. 

R. England?) erzeugt einen desinficirenden Dünger durch Mijſchen 
antiſeptiſcher Theertheilproducte mit Phosphaten, eventuell unter Zuſatz von 
Gyps. 

Phenolzinklöſung wird von Buſſes) zur Conſervirung von Holz in 
Lagerkellern von Brauereien, Spiritusbrennereien 2c. gegen Fäulniß und 
Schwamm verwendet; auch fir Hopfenftangen, Weinrebpfähle u. dergl. Tie 
Löſung wird mit einem Pinſel aufgeftrichen, am beften nad, vorgängiger 
Miſchung mit Magneſia (diefe Behandlung wird theurer und dabei weniger 
wirkſam, al8 Kreofotiren unter Drud, ©. 490 u. ff., fein). 


Unterfuhung von Garbolfäurepräparaten. 


Hier kommen vornehmlich zwei Fälle in Betracht und zwar die Beſtim⸗ 
mung von Phenolen bei Gegenwart von Seifen (Creolin, Lyſol, Carbolfeife x.) 
oder die Werthbeſtimmung (Phenolgehalt) eines Desinfectionspulvers. Ale 
übrigen Fälle laſſen fi) nady einer der weiter vorn beiprochenen Methoden 
behandeln. 

Zur Analyfe von Carbolfeife giebt Allen (The Analyst 1886, 
11, 103) folgende ausführlichere Anweifungen. Die im freien Zuſtande 
zu der Seife geſetzten Theerſäuren (Phenole) werden zum Theil durch das 
oft vorhandene freie Alkali gebunden, was nicht unwichtig ift, infofern ale 
die antijeptifchen Eigenfchaften des Phenol» und SKrefolnatriums zweifelhaft 


!) Engl. Bat. Nr. 16427, 1885. — *°) Engl. Pat. Nr. 18460, 1889. — 
°) Chem. Ind. 1897, ©. 346. — *) Engl. Pat. Ar. 11908, 1895; Baer. d. 
deutjch. dem. Bel. 1886, Ref. S..1016. — °) Engl. Bat. Nr. 16422, 1894; Ber. 
d. deutich. chem. Geſ. 1896, Ref., S. 247. — °) Chem.Zig. 1885, ©. 602. 
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find. Für die Analyje ift zu bemerken, daß dieſe Verbindungen von Petrol- 
äther nicht gelöjt werben ?). 

Allen löſt nun 5g Seife in warmen Wafler mit Zuſatz von 20 bie 
30 cem 10 proc. Natronlauge, läßt erfalten, fchüttelt mit Aether aus, läßt den 
ätherifchen Auszug bei niedriger Temperatur verbunften und erfährt jo das 
Gewicht der Kohlenwaſſerſtoffe. Die alkaliſche Löfung wird mit gejättigter 
Lochſalzlöſung behandelt, wodurd, bie fettſauren Natriumfalze ald Seife aus⸗ 
gejhieben werden. Man fchttelt um und filtrirt; falls die Seife nicht Leicht 
coagulirt, giebt man ein wenig in Wafler gelöfte Palmöl⸗ oder Talgſeife 
hinzu. Der Niederichlag wird zweimal mit ftarker Salzlöfung ausgewafchen, 
ſammtliche Filtrate gefammelt und zu einem Liter aufgefiilit. 100 com ber 
Flüſſigkeit (— 0,5 g Seife) werden in einem fugelförmigen Scheibetrichter 
mit verbitnnter Schwefeljänre angejäuert, titrirtes Bromwaſſer zugegeben und 
gut geſchüttelt. Man fest Brommafler zu, bi8 die Flüſſigkeit bleibend gelb 
geworden if. Wenn die Seife mit kryſtalliſirter Carbolfäure fabricirt worden 
war, fo fällt der Niederichlag in fchnceweißen, Eryftallinifchen Flocken aus; 
war aber hauptſächlich Krefol (etwa ,Calvert's Carbolſäure Nr. 5%) an» 
gewendet worden, fo ift er mildjig und fcheidet fich fchwer ab. Zuweilen ift 
es in diefem Falle nüglich, ein bekanntes Gewicht reinen (Eryftallifirten) Bhenols 
zuzuſetzen, da fich der Niederichlag dann jchnell abjegt und die Gelbfärbung 
leichter erfannt wird. 

Als Bromlöfung benutzt man eine Mifchung von gefättigtem Bromwaſſer 
mit dem doppelten Bolum Wafler, welche ungefähr 1 Proc. Brom enthalten 
wird. Man verbraucht fie aus einer Mohr’fchen?) Bürette, welche nicht 
ganz dicht verſchloſſen ift; die legten Qubikcentimeter in der Bürette werden 
nicht verwendet. Unmittelbar vor oder nad) dem Titriren muß die Broms 
löſung auf Garbolfäure eingeftellt werden, und zwar mit einer Töfung von 
Calvert's Nr. 2 oder Nr. 5, je nad) der in der Seife enthaltenen Qualität. 
Zu diefem Behnfe löſt man 0,5 g der betreffenden Carboljäure und 5 g carbol- 
freie Seife in 20 ccm 10proc. Natronlauge, fällt, wie angegeben, mit Salz⸗ 
fäure aus, füllt das Filtrat zu einem Liter auf und titrirt 100 ccm des Filtrates 
mit der Bromlöſung. Das verbrauchte Bolum berjelben entſpricht 0,050 g 
Theerſaure. 

Zur Controle fäuert man den Reſt der von der ausgeſalzenen Seife ab⸗ 
filtrirten Löfung mit verbiinnter Schwefelfäure an und verjegt mit Bromwaſſer 
in geringem Ueberſchuß; dann fchüttelt man mit Schwefelkohlenſtoff (zuerft 5 
bis 10ccm, fpäter je 5com) aus, bis diejer ſich nicht mehr roth oder gelb 
färbt, und läßt ihm verdunften. Hierbei Hinterbleiben die Bromverbindungen 
der Phenole; dasjenige des reinen Phenol (kryſtall. Carbolfäure) bildet Lange, 
faſt farbloſe Nadeln, deren Gewicht, mit 0,281 multiplicirt, annähernd den 


1) Wir glauben nicht, daß irgend erhebliche Mengen von Ratriumverbindungen 
der Bhenole in der Seife vortommen können. Was man bei Seifenanalyjen als 
„Treieg® Altali bezeichnet, ift, mit Ausnahme der Schmierjeifen, jo gut wie aus: 
ſchließlich kohlen ſaurezs Ratron, welhes durch Phenole nicht zerjegt wird, — 
2) Sicher befier aus einer Bladhahnbürette 
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Betrag an Phenol angiebt; dasjenige des Kreſols (aus roher Carbolfäure, 3 2. 
Calvert's Nr. 5) ift tief gelb, orange ober roth und zeigt wenig Neigung 
zum Kryſtalliſiren. Vergl. jedoch S. 561 und 564. 

Zur Analyfe der Sreoline verdlinnt Weyl!) 10g mit 200 cem 
Waſſer, fänert ſtark mit verdünnter Schwefeljänre an, ſchüttelt Fräftig, erſchöpft 
mit Aether und behandelt da8 Hetherertract mit Natronlauge. Die allaliſche 
Löſung wird wiederholt mit Kleinen Aethermengen behandelt und dieſe Aether: 
ertracte mit der Hauptportion vereinigt. Das Gefammt-Aetherertract, welches 
die Kohlenwafferftoffe enthält, wird über Chlorcalcium entwäflert, filtrirt 
und nad) vorfichtiger Beſeitigung des Aethers und 24 ftiindigem Stehen über 
Schwefelſäure gewogen. Die alkaliſche Löfung wird von Neuem angefänert, 
mit Aether ausgeſchüttelt und das Wetherertract behufs Abſcheidung der 
Säuren mit Sodalöfung behandelt. Die Sodaldfung wird abgelafien, mit 
Schwefeljäure angefäuert und mit Aether ausgeſchüttelt. ‘Das entwällerte 
Yetherertract wird nad dem Trocknen über Schwefelfäure gemogen. Das 
nad; Abjcheidung der Säuren durd) Sodalöfung übrig bleibende Aetherertract 
enthält die Phenole. Es wird entwäffert, vorfichtig verdampft und nad 
24 ſtündigem Stehen über Schwefelfäure gewogen. Zur Beftinumung dee 
Natrons werden ca. 3g in der Platinfchale verfoglt, mit Schwefelfänre ab- 
geraucht, mit Ammoncarbonat behandelt und bis zum conftanten Gewichte 
geglüht. 

Andere Methoden, auf die verwiefen werden muß, geben Bedurts um 
Dtto), ©. Bobländer?), M. Pfrengert), Helbing und Paßmore?) 
und Engler und Dieckhoffe). W. Reuß')) beichrieb ein Verfahren zur 
quantitativen Beſtimmung der Seife in Lyfol und Creolin, das bei verhältmf- 
mäßig einfacher Ausführung fehr ſcharfe Refultate Liefern foll. 

10 ccm Lyſol werden mit Waſſer auf 100 Bol. gebracht. 50 com dieier 
Löſung weiter mit Waſſer auf 120 bi8 150 ccm verbilnnt, werden mit 10 cem 
Normal-CHlorcaleiumlöfung verfegt, raſch durchgerührt und eine halbe bis eme 
Stunde bei Seite geftellt. 

Bon dem ausgefchiebenen fettiauren Kalk, der ich mit den ihres !ilung® 
mittel8 beraubten Krefolen vereinigt und eine gelbliche bis braungelbe, didfläfiige 
Maſſe bildet, wird quantitativ abfiltrirt und ausgewafchen, unter Duncharbeiten 
diefer Maſſe mit dem Waſchwaſſer im Becherglafe. 

Filtrat und Wafchwafler werden mit Ammonoralat gefällt, das Calcium: 
oralat wie üblich ifolirt, geglüht und gewogen. Aus der Ermittelung der 
überfchüffig zugefegten Chlorcalciummenge ergiebt ſich genau der zur Füllung 
der Fettſäuren verbrauchte Reft, reſp. die Menge diefer, reſp. des feitjauren 
Alkalis. 

Der naheliegende Einwand gegen dieſe Methode, daß bie Carbonate, 
Sulfate und Silicate (Chloride), welche die zur Seifenbereitung Bermendung 


1) Ber. d. deutſch. chem. Gej. 1889, ©. 188. — *) Pharm. Gentralh. 188. 
©. 227. — °?) Reichs-Med. Anz. 1888, Nr. 10 u. 11. — 9 Arch. Pharm. 1800. 
S. 701. — :) Pharm. Eentralh. 1892, ©. 507. — °) Arch. Pharm. 1892, ©. 58. 
— 7) Pharm. Ztg. 1894, Nr. 60. 
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findenden Rohägaltalien in erheblicher Menge enthalten, dieſe Beftimmung 
hindernd beeinflufien müßten, ift unzutreffend. 

Die Eilicate und Garbonate der Allalien werden durch Kreſole 
(wie durch Carbolfäure), eritere ſchon in der Kälte, letztere beim Erhitzen 
(hier bei der Lufolbereitung) in Alkalikreſolate und die betreffenden freien 
Säuren umgefetzt. ‘Die Sulfate werden aber durch die große Verdünnung 
unſchädlich, indem die große Waflermenge das gebildete Calciumſulfat gelöft 
erhält. 

FR die Art der Fett- oder Harzfäuren ber Seifen befannt, fo ergiebt die 
Methode fcharfe, der Wirklichkeit außerordentlich uahe tommende Reſultate. 

Auch W. Spalteholz!) beſchreibt die Beſtimmung der Phenole in Des⸗ 
infectionsmitteln bei Gegenwart von Seifen. Man erhitzt die Lyſole oder 
Creoline in kleinen eiſernen Keſſeln und treibt die Kohlenwaſſerſtoffe und 
Phenole mit Waſſerdampf bei einer Temperatur von nicht über 2100 ab, da 
bet 220° ſchon die Seifen geſpalten werden und Dfein durch den Dampf ins 
Deftillat mit übergeführt wird. Aehnlich verfahren Frejenius und Mafin?), 
weiche Phenole und Fettſäuren durch Deftillation im Waflerdampfftrome 
treımen. Es ift fraglich, ob bei dem Berfahren von Spaltehol; eine voll» 
ftändige Zerlegung der Phenolallalien eintritt; die Gegenwart von flüchtigen 
Fettſäuren hindert auf jeden Fall die Verwendbarkeit der beiden zulegt genannten 
Methoden. 

Dagegen haben Dig und Clauſer?) ein Verfahren angegeben, nad) 
welchen principiell Gemifche von Fettſäuren und Phenolen analyfirt werden 
innen. Für die Analyje des Lyſols beſchreiben fie das Verfahren folgender- 
maßen. Etwa 5g Lyſol werden in 100 ccm lauwarmen Waflers gelöft und 
zur vollſtändigen Bildung der Phenolalfalien 20 bi8 30 com einer 1Oproc. 
Rotronlange zugeſetzt. Man fchüttelt hierauf, bi8 zur Entfernung der Kohlen» 
waflerftoffe, mit Aether zwei⸗ bi8 dreimal aus. Um ben Aether von eventuell 
in fung gegangenen geringen Mengen Phenolalkali zu befreien, wäſcht man 
ihn durch Scütteln mit ganz verdlinnter Natronlauge nad), die man der 
Hauptmenge der Phenolate zufegt. ‘Die ätherifchen Auszlige werden vereinigt, 
einige Zeit iiber etwas wafjerfreier Potafche getrodnet, Davon abgegofien, nach⸗ 
geſpült und der Aether vorfichtig abgedampft, der Rüdftand Über Schwefel: 
fänre bi8 zur Gewichtsconftang getrodnet. Die mit Aether ausgeſchüttelte 
Löſung wird zur Dertreibung des Aethers auf dem Waſſerbade erwärnt, was 
mit Borficht zu gefchehen hat, da jonft leicht ein ſtarkes Schäumen eintritt. 
Hierauf neutralifirt man mit Salzfäure (was an der beginnenden Trübung 
unſchwer zu erfennen tft) und fegt zur neutralifirten, erfalteten Flüſſigkeit einen 
Ueberſchuß an Baryumdhlorid, ſowie eine dem Krefolgehalte annähernd gleiche 
Menge Barytwaſſer Hinzu, was man durch Titration des Barytwaſſers mit 
0/10, Salzfänre leicht ermitteln kann. Die Füllung des Baryumoleates hat 
alt zu gefchehen, da fonft der Niederfchlag deſſelben in fehr unerfreulicher 


1) Chem.⸗Zig. 1898, s. 5 — 2) Zeitichr. f. analyt. Chemie 1896, ©. 325. 
— ?) Ghen.-Ztg. 1898, 8.7 
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Form entfteht. Nach kurzem Rühren filtrirt man raſch, da fonft zu wei 
Kohlenfäure aus der Luft aufgenommen wird, die Kreſolate dadurch zerlegt 
und durd) das feinvertheilte Baryumcarbonat die Filterporen verftopft, ſowie 
die Filtra felbft trübe werden. Ift der Niederfchlag auf dem Filter, jo wäſch 
man mit barythaltigem Wafler, hierauf mit kaltem und fchlieglich mit heißem 
Wafler nad). Zum Schluffe jpült man den Niederfchlag zweckmäßig in das 
Becherglas, in dem die Füllung vorgenommen wurbe, zerlegt das Baryımoleat 
mit Salzfäure, filtrirt über das bereits benugte Filter und verführt weiter nad) 
einer der früher angegebenen Methoden. 

Obſchon die von Fettfäuren befreiten Krefole im Yiltrate quantitativ 
vorhanden find und man fie direct nad dem Anfäuern mit Aether ausfchlitteln 
und nad) dem Verdunſten des Aethers wägen könnte, empfiehlt ſich ein auderes 
Berfahren, defien Befolgung zu genaueren Refultaten führt. Zu diejem 
Behufe bringt man das angefänerte Filtrat auf ein beftimmtes Volumen und 
titrirt wiederholt, um einen Mittelwerth zu erlangen, einen Heinen aliquoten 
Theil nad) der Bromid- Bromatmethode von Koppeſchaar. Rechnet man 
den Mittelwerth auf. die Gefammtmenge um, jo kennt man zunächſt die Brom 
menge, die den Gefammtphenolen entipridt. In Folge der unbelannten Zu 
fammenjegung diefes Gemifches und der verfchiedenen Bromadditionsvermögen 
von Phenol und Kreſolen wird als Hüffsbeftimmung das Bromadditionsvermögen 
einer beſtimmt gewogenen Menge des Gemiſches eruirt. Zur Ausführung 
diefer Beftimmung wird eine beliebige Menge ber Löfung der Phenole nad 
dem Anfäuern mit Xether ausgejchüttelt und nach dem Verdunſten des Löfung 
mittel8 und zwei» bis breiftindigem Trocknen bei 100 bis 110% das zurüd: 
bleibende Phenolgemifc, gewogen. Ein Berluft an Phenolen iſt volllommen 
irrelevant und für das Nefultat gänzlich belanglos. Die jo erhaltene waſſer⸗ 
freie Phenolmifhung wird num in Natronlauge oder Barytwaſſer gelöft, wie 
früher befchrieben, auf ein beftimmtes Volumen gebracht, aliquote Theile nad) 
Koppeſchaar titrirt und auf die Gefammtmenge umgerechnet. Mau erhält 
nun Procente Phenole aus der Gleihung: 


100 xax& 
Procente Phenole = — — 


a = g Brommenge, die den Geſammityphenolen eniſpricht, 
« = g Menge der außgeätherten Phenole, 

b = g Bromabdditionävermögen derjelben, 

e= r Lyſolgewicht. 

Nach der Abſcheidung des Broms durch Schwefelſänre hat man, um die 
Addition vollſtändig zu machen, eine halbe Stunde ſtehen zu laſſen; auch beim 
Zurücktitriren iſt vorſichtshalber nach erfolgter Entfärbung noch eine viertel 
Stunde zu warten, um die in der Regel eintretende Blaufärbung durch Thio⸗ 
ſulfat gänzlich zum Verſchwinden zu bringen. 

Einfacher geſtaltet ſich die Unterſuchung ber Desinfectionspulver. Man 
beſtimmt ihren Gehalt an roher Carbolſäure (der 12 bis 15 Proc. betragen 
follte, oft aber weit darunter ift) durch Deftillation von 100g in einer Glas⸗ 
retorte und Abſcheidung des öligen Deftillates von dem wäflerigen. Erſteres 
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ſollte wenigſtens mit Natronlauge geprüft werden (nach ©. 515), da es oft 
zur Hälfte aus werthlofen, indifferenten Theerölen beſteht. Das wäflerige 
Deſtillat enthält freilich auch nod) Phenole, jo dag eine Beftimmung berjelben 
mit Brom kaum zu umgehen if. Die mit Kalt bereiteten Desinfectiong- 
pulver muß man vor der ‘Deftillation mit Schwefelfäure eben fauer machen. 

Befondere Vorſchriften zur Unterfuchung von carbolfäurehaltigen ‘Des- 
infecttonspulvern geben Williams!), Muter und de Koningh?), welde 
Staveley?) kritiſirt. 

Nach E. Swohoda*) giebt das folgende, von ihm ausgearbeitete Ver⸗ 
fahren hinreichend genaue und conſtante Reſultate. 

20 g werden mit 50 cem 20proc. Kalilauge in einem ca. 1 Liter 
faftenden Kolben tüchtig durchgeſchüttelt, die Flüſſigkeit nah 10 bis 
15 Minuten Stehen zu 1 Liter aufgefüllt und gut durchgemiſcht. Nach wei⸗ 
terem 1/g= bis einftündigem Stehen ift die Flüſſigleit geklärt, und hat ſich das 
vorhandene Theeröl an ber Oberfläche derjelben angefammelt. Nun werden 
mittefft Pipette ca. 50 com aus der Mitte der Haren Flüffigfeit entnommen 
und hiervon die zuerft ablaufenden 25 com zur Phenolbeftimmung verwendet. 
Diefe erfolgt nach Koppeſchaar in der befannten Weile durch Zuſatz von 
Bromlöfung, Salzſäure und Jodkalium und Titrirung des frei gewordenen 
Jods mit Natriumbiſulfit. Die Multiplication der von der Carbolfäure 
gebundenen Brommenge mit der Zahl 39,16 ergiebt direct den Procentgehalt 
der verwendeten 20 g Subftanz an fogen. activen Phenolen. Vergl. jebod) 
auch Dit und Cedivoda, ©. 564. 
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Das Naphtalin ift einer der in größter Menge vorlommenden Beftand- 
theile des Steintohlentheers, welcher davon felten unter 5 Proc. und zuweilen 
bis 10 Broc. enthält. Große Mengen davon erhält man im rohen AYuftande, 
meiſt ımabfichtlich, durch Abkühlung "des Kreofotöles, deſſen erjte Antheile oft 
faſt volftändig erftarren. Diefes rohe Naphtalin galt früher für eine große 
Beläftigung, da die Eonfumenten des Kreofotöles es nicht haben wollten und 
jonft feine Berwendung dafür beftand. Selbſt jetzt kann man das Naphtalin 
des Theers manchmal zum Theil nicht anders als durch Beimifchung zum | 
Kreofotöl oder zum Verbrennen benugen; doch befteht ſchon eine ziemlich bebeu- 
tende Nachfrage für Farbenfabrifation und zum Gas⸗Carburiren (vergl. Schluß 
dieſes Capitels), und werben daher große Mengen von Naphtalin fir diejen 
Zweck aus dem Kreofotöle gewonnen und je nad) dem Zwecke der Ver⸗ 
wendung beſonders gereinigt. 

Livefey und Kidd (Amer. Pat. Nr. 258778) wollen died in gründ- 
licherer Weile dadurch thun, daß fie da8 Schwerbl in einem gejchlofjenen Keſſel 
erhigen und einen Luftftrom über die Oberfläche des Oeles leiten. ‘Die Luft 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 826. — *) The Analyst 1837, p. 191; 
Chem.Zig. 1887, Rep., ©. 238. — *) Chem. :Ztg. 1889, &. 1126. — *) Ibid. 
1891, &. 1041. 
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reißt das Naphtalin mit etwas Del fort, die im einer Kammer condeniirt 
werden. Die condenfirte Maſſe wird unmittelbar zur Yabrifation eines zur 
Carburirung von Luft oder Gas brauchbaren Artifel8 benugt, imbem man fie 
wieder fchmilzt und in mit kaltem Waſſer umgebene Formen gießt, die wie 
Kerzenformen ausfehen, aber oben weiter find. Die Stangen werden ſofort 
nad) dem Erftarren aus den Formen herausgenommen, und das ganz an der 
Oberfläche befindliche Del wird abgewifcht, ehe es wieder in das Naphtalin 
einfidern fann. Ohne die plögliche Abfühlung mit Waſſer wilrde es ſich gar 
nicht abjcheiden. 

Dieſes Berfahren kann beſtenfalls nur ein fehr ſchlecht raffinirtes 
Naphtalin ergeben. In Europa wenigſtens iſt jetzt nur ein ſolches Naphtalin 
verkäuflich, welches an der Luft nicht leicht roth wird, und dies kann man nur 
durch ſorgfältigere Behandlung erreichen, nämlich durch Heißpreſſen, chemiſches 
Waſchen und Deſtillation. 

Tas Heißpreſſen des Rohnaphtalins iſt vielleicht der wichtigſte Theil 
feiner Raffinirung; manche behaupten ſogar, daß man es fo ausführen könne, 
daß eine chemische Waſchung vor der Deftillatton unnöthig fi. Man führt 
es in Preſſen mit hohlen, durch Dampf geheizten Platten, wie Stearin= oder 
Anthracenprefien aus; vergl. ©. 443. Natürlich hängt viel von richtiger 
Regulirung der Temperatur ab. Je höher fie ift, um-fo beffer entfernt man 
die Berunreinigungen, aber mit ihnen wird dann auch viel Naphtalin fortgeben, 
lange, ehe fein Schmelzpuntt erreicht ift, weil feine Löslichkeit in dem begleitenden 
Delen bei höherer Temperatur raſch anfteigt. 

Man kann auch fo operiren, daß man die unreine Mafje auf eine gemifie 
Temperatur erwärmt und dann preßt oder centrifugirt; aber dies wirft nick 
fo gut wie eine Preffe mit Dampfheizung, wie beim Anthracen. ausgeführ: 
worden ift (S. 443). 

Man ift jegt fo weit gefommen, daß man aus dem ſich aus dem Kreoſotöl 
abjcheidenden Rohnaphtalin ohne große Koften einen vollftändig reinen Artikel 
machen kann, und manche Arbeiter ziehen diefes Rohnaphtalin fogar bem reineren 
aus dem Carbolöl vor; aber in anderen Fabriken benugt man ausſchließlich 
das letztere. 

Man ftellt diefes Reinnaphtalin zuweilen aus demfelben Dele dar, welches 
zur Gewinnung bed Phenols dient, und zwar nad) Ausziefung der Phenol: 
durch Natronlauge. Es ift diefes auch fehr rationell, da man ja eine der 
koftfpieligen Reinigungsarbeiten auf diefem Wege ſchon zu einem anderen 
Zwecke vorweg nimmt. In der That, wenn man die vom carbolfauren Natron 
abgenommenen Dele (S. 519) aus einer Leichtblafe deftillirt, fo kommt zwar 
nod) etwas leichtes Del hinüber, fpäter aber faft ganz reines Naphtalin. Pan 
merkt dies daran, daß beim Vermiſchen einer Probe des Deftillates mit kaltem 
Waller nicht mehr ein über dem Waſſer ftehendes Del, fondern weiße, im 
Wafler ſchwebend bleibende Kryſtallmaſſen erhalten werden. Man wedielt 
jegt die Vorlage und deftillirt nun mit allen den unten zu beſchreibenden 
Borfichtsmaßregeln, um eine Berftopfung durch das feft werdende Naphtalm 
zu verhüten. Der Inhalt der Vorlage ift ein rein weißer Kryſtallbrei, and 
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welchem man das Naphtalin nad dem Erkalten duch Preflen in einer ge⸗ 
heizten Preſſe gewinnt (f. 0). Die Menge des auf diefe Weile reful- 
tirendben Naphtalins ift inbeflen nur gering, da ber größte Theil befielben 
fi) ſchon beim Erkalten des nicht redeftillirten Carbolöles ausgeſchieden hat. 
In größeren Fabrifen vereinigt man auf alle Fälle die ſowohl direct aus 
den Delen der erften Deftillation (Kreofotöl, Carbolöl) fid) ansſcheidenden 
Mengen von Rohnaphtalin, als auch die aus redeftillivten, aber noch nicht 
chemisch gereinigten Delen und verarbeitet fie zuſammen. 

Gleichgültig, welcher Provenienz das Nohnaphtalin ift, muß es vor der 
hemifchen Reinigung möglichft von Delen befreit worden fein. In ganz roher 
Weiſe geichieht dies zumächft durch Abtropfenlaflen auf perforirtem Boden, 
oder auch durch fo langes Lagern in Haufen auf cementirtem Boden, bis fein 
Del mehr unten abfließt. Das Naphtalin enthält nunmehr noch ungefähr 10 
bis 15 Proc. flütffige Beftandtheile, bie man in manchen Fabriken größtentheild 
durch Gentrifugiren entfernt, was bei der grobfryftallinifchen Beichaffenheit des 
Rohnaphtalins wenig Schwierigfeiten macht. Manche Fabriken ziehen dem 
Schleudern ein hydrauliſches Prefien in Säden bei gewöhnlicher Qemperatur 
auf etwa 200 Atm. vor. Kine große englifche Fabrik unterläßt diefe Arbeit 
and unterwirft gleich das abgetropfte Rohnaphtalin einer erften Deftillation, 
wobei 10 Proc. als Vorlauf genommen und die nachfolgenden 70 Proc. in 
offene Fäfler gefüllt werben; den Reft von 20 Proc. verwirft man. 

Die Täfler bleiben acht Tage lang an einem fuftigen, fühlen Orte ftehen; 
dann wird der innere, ölhaltige Kern ausgeftochen und ber harte, äußere Ring 
von Rohnaphtalin, welcher jett faft Ölfrei geworden ift, weitere acht Tage auf 
einer fchiefen Ebene gelagert, wo er den leiten Heft feines Delgehaltes verliert, 
um dann direct zur Reinigung geeignet zu fein. 

In einer anderen großen Fabrik deftillirt man das Rohnaphtalin nad) 
der erften, falten Prefinng, nimmt einen Heinen Borlauf von etwa 8 bis 
10 Proc. ab und füngt weitere 80 Proc. als Hanptdeftillat anf. Dieſes unter» 
liegt dann einer zweiten, warmen Prefiung, gleichfalls auf 200 Atmofphären. 
Man führt diefes Prefien in der Weile aus, daß man das Rohnapftalin in 
Säde füllt, von denen jeder 15 bis 20 kg faßt, die Säde in Waſſer von 75° 
ſetzt und dann in bie hydrauliſche Preſſe, paarweife neben nnd mit Zwiſchen⸗ 
blech iiber einander gelegt, einbaut. Jede Prefie faßt etwa 20 bis 30 Süde 
und das Preflen dauert 2 bis 21/, Stunden. Bon den fteinharten Preßkuchen 
werben die äußeren, öligen Ränder mit einem fcharfen Inftrumente abgehauen 
und unterliegen einer neuen Prefiung; die harten inneren Stüde dagegen 
gelangen zur chemifchen Reinigung. 

Die Deftillirblafen find flache, fchmiedeeiferne Blafen von 1000 kg oder 
mehr Inhalt, geheizt durch ein directe euer mit Schuggewölbe gegen die 
Stichflamme, verfehen mit Mannloch, Sicherheitöventil und einem fehr hohen 
(bis 2 m) Helm, welchen man noch mit bejonderen Einrichtungen zur Dephleg⸗ 
mirung verfehen kann, der aber ſchon durch Luftfühlung allein in biefer Rich⸗ 
tung wirft. 

Zur Condenſation dient entweder eine einfache eiferne Schlange, ganz 
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wie fir Theer, wobei aber dafür geforgt fein muß, daß nicht mur das Waſſer 
im Kühfbottich ſtets auf 80° erhalten wird, fondern daß aud) feine fcharien 
Biegungen, Knie und dergl., vorhanden find, in welden ſich bei Beendigung 
einer Operation erftarrte® Naphtalin anfammeln könnte, was beim Begim 
einer neuen Operation natlirlich Spannung in ber Blafe, eventuell fogar eine 
Erplofion hervorrufen kann. Sollte ſich einmal irgendwo ein Pflod von 
ig. 156. Naphtaliu feftgefegt haben, ohne daß man 
J gleich ſehen kann, wo (in welchem Falle 
man ihn durch Aufgießen von ſiedendem 
Waſſer u. dergl. leicht beſeitigen würde), fo 
wird man bies am Ausblafen bes Sicher ⸗ 
heitöventile8 merfen. Dann wird man 
natürlich fofort das Feuer ausziehen und 
im ſchlimmſten Falle die Blaſe von oben 

durch Aufgießen von Waſſer abkühlen. 
Ein Berftopfen des Helmrohres ver: 
meibet man in einigen Fabriken ſicher da 
duch, daß man daffelbe dicht mit einem ſchwachen Bleirohr ummidelt, durch 
welches während der ganzen Deftillation, und ſchon vorher, Dampf geleitet wird. 
Statt eine® eigentlichen Sicherheitsventiles, welches ſich leicht verftopfen 
tönnte und am Ende nicht ſchnell genug functionirt, dient beſſer eine Einrich 


Big. 157. tung, wie die in Fig. 156 amgebeutete. 
Auf der Blaſe figt ein 30cm weiter 
| Koprftugen a mit Flanfeh, bebedt mit 


einer Gußeiſenſcheibe d. Ein Hanffran; 
zwifchen beiden und das Gewicht von 
d genügen zur Dichtung, ohne daß die 
Schraube des Bügeld c angezogen 
würde. Letzterer figt im Gegentheile loſe 
auf und hat nur den Zwech, daß bei 
etwa zu großer Spannung in der Blaſe 
der Dedel db nicht gemaltjam fortge · 
fchleubert, fondern nur fo weit gehoben 
wird, als es fein Spielraum im Bügel 
e erlaubt, und nun den Dümpfen Aut 
tritt geftattet. 
Nah Watſon Smith wäre es 
einfacher und beffer, nur eim Loc im 
Dedel der Blafe anzubringen, das mit einem Korkpfropfen verſchloſſen ift, weder, 
wenn Drud entfteht, herausgeblafen wird. Fur große Blafen reicht dies 
keinesfalls aus; vergl. auch ©. 322 und 347. 

Um jede Verftopfungsgefahr zu vermeiden, arbeiten andere Fabriken ohne 
Kuhlſchlange, nur mit Fuftfüglung oder etwas dem Entfprechenden. Fig 157 
zeigt den dazu dienenden Apparat. Die Dämpfe gelangen durch das Roht a, 
in welchem das Dampfrohr bb liegt, in den Cijenbledkeylinder d. Gegm- 
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über dem ſchief eintretenden Rohre a, in deſſen Verlängerung, liegt das Rohr c, 
duch welches das Dampfrohr b austritt. Hierdurch wird verhütet, daß ſich @ 
verftopfen faun; c dient zugleich als Reinigungsſtutzen. Der Cylinder d fteht 
zu zwei ‘Dritteln in einem weiteren oben offenen Cylinder e; wenn nämlich die 
vuftkühlung nicht ausreicht, fo beriejelt man d von oben mit Wafler, welches . 
ih in anfammelt und fortläuf. Man hält aber abfichtlich die Temperatur 
m d jo hoch, daß das Naphtalin darin geſchmolzen bleibt und durch e ausläuft. 
Man fängt es in flachen, eifenblechenen Schalen auf, wo es zu Kuchen erftartt, 
die ohne Weiteres zerbrochen und verpadt, nöthigenfalls aber noch einmal 
hydrauliſch gepreßt werben. 

Beim Deftilliren des Naphtalind kommt faft immer zuerft etwas Wafler 
und feine Mengen von leichten Delen, ſtets aber auch von vornherein Naphtalin 
hinüber. Wenn das Thermometer im Dampfe auf 2109 geftiegen ift, wechjelt 
man die Vorlage und fängt das bis etwa 230°, allenfalls 235° Uebergehende 
als reines Naphtalin auf. Dann hält man entweder mit ber Deftillation inne 
und giebt den Rückſtand zum Schweröl, oder man beftillirt weiter in eine 
andere Vorlage, um das jetzt kommende, unreine Naphtalin wieder zu reinigen. 
Uebrigens geht, abgejehen von der Berftopfungsgefahr, die Deftillation fehr Leicht 
und ſchnell von jtatten. 

Die chemiſche Waſchung muß, wenn dad Material nicht ſchon vorher zur 
Gewinnung der Phenole jo behandelt worden war, mit der Einwirkung von 
Ratronlauge anfangen, die man hierbei beliebig ftarf nehmen kann. Man muß 
dazn verfchloflene eiferne Gefäße anwenden, welche durd) einen Dampfmantel 
oder eine Schlange über den Schmelzpunft des Naphtaling (790) erhitzt werden 
fünnen nnd am beften mit einem mechanischen Rührmwerfe verfehen find. Bei 
iehr unreinem Naphtalin müßte man vielleicht diefe Behandlung mehrmals 
wiederholen. ebenfalls muß man das gefchmolzene Naphtalin längere Zeit 
mit der Zange durchrühren,, diefelbe, welche ji) unter dem Naphtalin Sammeln 
wird, ablafien, und dann mehrmals mit heißem Waller ausmachen, welches, 
jobald e8 rein ift, über dem Naphtalin ftehen wird. 

Bei den befieren Sorten des Rohnaphtalins, vor allem alfo dem nad 
S. 578 beftillirten, fann man bie alkalische Behandlung ganz erfparen und 
glei mit der Schwefelfäure anfangen, welche im concentrirten Zuftande ja 
ohnehin ebenfalls die Reſte von Phenolen als Sulfofäuren entfernen wird. 
Nach Vohl!) fol man Scwefelfänre von 45% B. anwenden. Nach anderen 
Erfahrungen wirft diefe viel zu wenig energifch; man muß vielmehr mindeftens 
60 grädige Schwefelfänre nehmen. Noch beſſer wirkt 66 grädige Schwefel⸗ 
fänre; Doch löſt diefe bei der Temperatur der Einwirkung fchon ſehr merkliche 
Mengen von Naphtalin mit auf, was eine Minderausbeute, aber fehr gute 
Qualität von Naphtalin zu Wege bringt. Im einigen Fabriken wäſcht ınan 
erſt mit verdünnter, darauf mit concentrirter Säure. Im Großen genügen 
9 bis 10 Proc. Schwefeljäure. 

Die Miſchung mit Schwefeljäure findet in gußeifernen Cylindern mit 





I) Journ. f. praft. Chem. 102, 29. 
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Dampfheizung durch eine Bleifchlange und Rührwerf ftatt. Das Sublimiren 
von Naphtalin kann dabei ziemlich Läftig fein. Hierauf folgt mehrmaliges 
Auswaſchen mit Waller und zuletzt mit ſchwacher Natronlauge, zur Entfernung 
aller Säure, worauf das gereinigte Rohnaphtalin in die Reindeſtillirblaſe von 
genau berfelben Einrichtung, wie die Rohdeftillirblafe, geichafft wird. 

Die erwähnte englifche Fabrik hält eine vorgängige Oxydation durch 
Kaliumbichromat für nöthig. Man fegt zum geſchmolzenen Naphtalin (Charge 
1200 kg) 1 Proc. Bichromat nebft der nöthigen Menge 60 grädiger Schwefel: 
fäure und läßt zwei Stunden agitiren. Nachher giebt man wentg Waller zu, 
läßt noch eine halbe Stunde rühren, dann zwei Stunden abfigen umd zieht 
die grüne Löſung am Boden forgfältig ab. Jetzt kommt erft die Reinigung mit 
Schwefelfäure von 66° Be., ımd hierauf da8 Wachen mit verblinnter Natron 
lauge und zulegt mit reinem Waſſer, dem man zur befieren Scheibung fo viel 
Glauberſalz zuſetzt, daß das fpecififche Gewicht der Löſung beträchtlich höher 
ift, als das des geſchmolzenen Naphtalins. Eine vergängige Orybation mit 
Braunftein und Schwefelläure hat auch Runge fehr gute Dienfte geleiftet, und 
zwar fegte er bei der Behandlung mit Schwefelfänre (60. ober 66 grädiger) 
einige Procent regenerirten Braunitein („Weldonfchlamm“) zu, und erhielt 
nad) dem Deftilliren ein Product, welches ſich nach mehreren Jahren noch völlig 
weiß erhalten hat, während die beften damals erhältlichen Producte beutfcher 
Fabriken daneben roth geworden find. Andere Orybationsmittel, ſelbſt ge 
wöhnlicher fein gepulverter Braunftein, leiften denfelben Dienft, wie anderweitig 
angeftellte Berfuche gezeigt haben. Im Großen fchmilzt man am beften das 
Naphtalin in einer Pfanne mit Dampfmantel, mifcht es mittelft eines Rüht⸗ 
werfes ſehr gründlich mit etwa 5 Proc. fein gemahlenem Braunftein und jegt 
allmälig, ober in zwei Portionen, 5 bi8 10 Proc. Schwefeljäure zu, woran 
man noch eine halbe bis eine Stunde rührt. Bei Naphtalin aus bereit 
gewaſchenem Carbolöl kann eine altalifhe Waſchung ganz wegfallen. 

Bei dem heutigen, außerordentlich billigen Preife für nahezu chemiſch 
reines Naphtalin (ca. 15 ME. pro 100 kg) kann man feinen großen Aufwand 
an Chemikalien für die Neinigung machen. Thatſüchlich arbeiten auch die 
meiften Yabrifen nur mit Schwefeljäure und ganz geringen Mengen Natron 
lauge, welche mehr den Zweck hat, das raffinirte Product zu entfänern, ald 
Phenole und fogen. Brandharze, welch legtere in dem einmal deitillirten Pro⸗ 
ducte Uberhaupt nicht vorfommen, zu entfernen. 

Zur zweiten Deftillation des Naphtalins dient in der mehrfach citirten 
englischen Fabrik eine liegende Blafe von 2000 kg Faffungsraum, weiche eine 
Colonne von 14 Beden trägt. Das Kuhlrohr ift 10 m lang, bei einer lichten 
Weite von 5”; ein befonderer Kühler foll dadurch Überflüſſig fein und dat 
Naphtalin jo deftilliren, daß es beim Austritt aus diefem Rohre fait gar nicht 
fublimirt. Im deutfchen Theerdeftillationen bedient man ſich unferes Wiflens 
nirgends einer Colonne, legt dagegen den größten Werth auf eine forgfältige 
erite Deftillation und warmes Preſſen. 

Die Reindeftillation des Naphtalins ergiebt zunächſt einen Fleinen, wäh 
rigen Vorlauf, der für ſich aufgefangen wird. Die nachfolgenden 50 Proc. 
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der Füllung find bei guter Reinigung direct in Fäſſer abziehbar, welche mit 
Papier audgeleimt find, um nad dem Erftarren in den Handel gebracht zu 
werden. Man zieht fo lange ab, als eine Probe, auf einem Uhrglaſe erſtarrt und 
mit wafjerheller 66 grädiger Schwefelfäure übergoſſen, dieſe nicht gelb färbt, und 
ſich beim Erhigen damit mit höchften® ſchwach gelbbrauner Farbe löſt. Unter 
Berückſichtigung der Abfälle, welche immer wieder mit verarbeitet werben, erzielt 
man eine Ansbente an Reinnaphtalin von etwa 70 Broc. 

Das deftillirte Naphtalin wird ſtets aus dem Kühlapparate in flüffiger 
Form auslaufen gelafien, manchmal auf eine große Metallplatte oder in eine 
niedrige, flache Pfanne, wo e8 erftarrt und dann in feine Stüdchen zerbrochen 
und zu Bulver gemahlen wird. Zuweilen wendet man auch Heine Kormen zum 
Gießen an. Das fllr das Albo⸗Carbon⸗Licht (ſ. u.) beftimmte wird in Stangen, 
ähnlich wie raffinirter (Stangen«) Schwefel, gegofien. Dies gejchieht vermittelt 
etwas conifcher Formen aus Hartholz, oder auch durch eine den Kerzenform⸗ 
maſchinen ganz ähnliche Mafchine Kine fpecielle Mafchine dafiir ift von 
Neujean patentirt worden (D. R.-P. Nr. 36 708). 

Wo große Mengen von Naphtalin raffinirt werden, können die von dem 
flüjfigen Naphtalin in den Formen vor dem Erftarren auffteigenden Dämpfe 
die Umgebung beläftigen. Man vermeidet dies, wenn man bie ald Yorm dies 
nende Pfanne mit einem hydranliſchen Randverſchluß verjieht und fie mit einem 
darin eintauchenden Dedel, ber an einem Krahne hängt, bis zum Erkalten bedeckt 
hält. Die Vorrichtung ähnelt den Reinigumgsfäften der Gasfabrifen. 

Zum Raffiniren des Rohnaphtalins find mod) einige andere Borfchläge 
gemacht worden, die, wie es jcheint, feinen Eingang in die Technik gefunden 
haben. Der Vollſtändigkeit halber ſeien diefelben hier mitgetheilt. 

G. Lind (D. RP. Nr. 35168) preßt Rohnaphtalin wiederholt hydrau⸗ 
liſch, deftillixt und behandelt das Deftillat in einem gußeifernen Rührapparate, 
ähnlich ben für die Nitrobenzolfabritation gebräuchlichen, mit einer Löſung von 
Seife bei 85%. Der größte Theil der Maſſe löft fich auf; die Mifchung wird 
in hölzerne Gefäße abgelaffen, durch kaltes Waſſer abgefüglt, in einer Centri⸗ 
fuge entwäflert, gewafchen und deftillirt. Das Naphtalin geht jest beinahe 
chemiſch rein über, als eine wafjerhelle Flüſſigkeit, welche zu einer großflodigen, 
ſchneeweißen, kryſtalliniſchen Maſſe erftarrt. Die Verunreinigungen des Roh⸗ 
uaphtalins bleiben in der Mutterlauge zurüd. 

Ein anderes Verfahren Hat ſich Dehnft?) patentiren laſſen. Nach ihm 
laſſen fi die Verunreinigungen, welche bie Reindarftellung des Naphtalins er» 
ſchweren, durch eine Behandlung mit Schwefel in der Siedhige (170 bis 1759) 
in hochfiedende Körper überführen, und dann leicht von dem Naphtalin durch 
Deftillation trennen. Letzteres foll babei unverändert bleiben. Je nach ber 
Reinheit des Rohnaphtalins ſchwankt die Menge des erforderlichen Schwefels 
zwiſchen 2/. bis 1 Proc. vom Gewichte des zu reinigenden Naphtalins. 

Stenhonfe nnd Grove ?) erhigen das anberweitig ſchon ‚gereinigte 


s 1) D. R.⸗P. Nr. 47364, 1888. — *) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1876, 
. 688, 
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Naphtalin mit einigen Procent Schwefeljäure anf 1809, beftillicen die ent- 
ftehende jchwarze Mafle in einem Dampfitrome und wiederholen dies, bis das 
Product fich bei 100° in einem Ueberſchuſſe von Schwefelfäure ohne jede Fürs 
bung auflöft. Diefes, für wiflenfchaftlice Zwede von ihnen angewendete 
Reinigungsverfahren würde ich im Großen kaum bezahlt machen; namentlich 
wäre die Sublimation des mit Säure gemifchten Naphtalins eine unangenehme 
Operation. 


Das deftillirte reine Naphtalin findet hauptfächlich Anwendung in der 
Anilinfarbeninduftrie zur Herftellung der Naphtole und Napftylamine und 
deren Sulfofäuren, fowie der Phtalfäure ꝛc. Für gewifle Zwecke, namentlih 
“für den mediciniſchen Gebraud) und al8 infectenvertilgendes Mittel (Motten: 
pulver), wird e8 mit Vorliebe in Schuppen, weniger in Stüden und Pulver 
verlangt. Es giebt zwei Wege, ein derartiges Product berzuftellen: das Um⸗ 
kryſtalliſtren des ſchon chemiſch reinen, deftillirten Naphtalins aus einem gerig- 
neten Zöfungsmittel, fowie die Sublimation. 

Als Löfungsmittel beim Umfryftallifiren des Naphtalins dienen 
in ber Regel Leichte Petroleumdeftillate, welche beträchtliche Diengen davon au 
zunehmen vermögen. Man führt die Operation in emaillirten, mit Rückfluß⸗ 
fühlern verjehenen Gefäßen aus, welche durch Dampf geheizt werden künum. 
Man läßt die Löfung entweder in diefen Gefäßen direct erfalten ober zieht fie 
in gefchloffene, ähnliche Gefäße ab, die am Boden einen Hahn befiten, durch 
welchen die Mutterlauge von den Kryſtallen abgezogen werden kann. 

Legtere werden, nachdem fie faft nichts Flüſſiges mehr abgeben, in einer 
Centrifuge gefchleubert, und an der Luft getrodnet. Je derber die Blättchen 
find, defto weniger Berluft Hat man beim Trocknen an Löfungsmittel und 
Naphtalin und defto gefuchter ift auch die Waare. 

An einigen Orten fol zum Umfryftallifiren des Naphtalins mit großem 
Bortheile auch Amylalkohol verwendet werden, wobei man faft feinen Berluft 
an Löfungsmittel durch Verbunftung haben foll. 


Zur Darftellung von fublimirtem Naphtalin braucht man nicht von 
der chemiſch reinen, deitillirten Waare auszugehen; man gelangt volllommen 
zum Ziele, wenn man das mit Säure und Lauge in ber befchriebenen Weile 
raffinirte Product in die Apparate einfüllt. | 


Die Sublimation erfolgt in Heinem Maßftabe in bem (nad Yurk) 
in Fig. 158 dargeftellten Apparate. | 

a ift ein Keffel zum Schmelzen des Naphtalins, geheizt durch das euer 
auf dem Rofte b, den Fuchs c und die Züge dd. Auf den Keſſel paßt eine 
an Ketten und einem Kleinen Krahne e aufgehängte Tonne /, in deren oberem 
Dedel ſich ein Meines Loc) zum Entweichen der Luft befindet. Das Naphtalm 
fubltimirt in die Tonne hinein, fest fi in Kruften an den Wäuden derfelben 
feft und wird nad) Beendigung der Operation und nachdem die Tonne durd 
den Krahn feitwärts gerückt worden ift, herausgeſchlagen. Man darf nicht jo 
ftarf feuern, daß es fchon während der Operation in der Tonne jchmilzt und 
wieder hinabläuft. 
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Für größeren Betrieb ift der Apparat Fig. 159 (a. f. S.) beftimmt. a ift eine 
flache eiferne Pfanne, etwa 3m fang, 2m breit und Im tief. Auf ihrem 
Boden liegt die Schlange b für gefpannten Dampf. Bededt ift die Pfanne 
mit dem ſchief anfteigenden hölzernen Dache c, deſſen unterer Theil fih um 


Fig. 158. 


Angeln in die punktirte Stellung zurüdflappen läßt. Daran fchließt ſich eine 
holzerne Kammer d, etwa 5m fang, 3m breit und 1,5 m hoch mit der Ein- 
fahrthur e umb einer Mappe im Dedel als Sicherheitsventil. Die Hige bes 
inditecten Dampfes in der Schlange d genüigt zur Sublimation; man barf 
leinenfalls fo Hoch erhigen, daß Deftillation eintreten könnte. Das ind ſich 
anjammelnde Naphtalin wird immer nad) einigen Tagen heransgefchafft. 
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Ausflihrlich beſchreibt Hirfch!) die Darſtellung des ſublimirten Napktaline. 
Sein Reinigungsverfahren für das Rohnaphtalin bietet wenig Empfehlens- 
werthes, da es eine doppelte Sublimation erfordert, bie bei den hier beſchrie 
benen, im Großbetriebe üblichen Verfahren umgangen werben kann. Dagegen 
entfpricht die von ihm gegebene Einrichtung durchaus ber in ber Praris 
üblichen. 

Die Sublimationstammer A (Fig. 160) ift ein, aus einem 30 cm ſtarlen 
Mauerwerke aufgeführter, wegen der bei freier Feuerung hohen Feueregejahr 
am beften vollfommen freiftehender Bau und ift 5m lang, 3m breit und Im 
hoch. Auf dem Mauerwerke ruht ein leichter Dachſtuhl, der mit Dadpappe 
eingebedt umd im Innern der Kammer verſchalt, verrohrt und mit Mörtel 
verpugt wird. B ift eine fehmiebeeiferne Pfanne, 3m lang, Im breit und 
50cm tief, die liber das Schug- reſp. Gittergewölbe C fo eingemauert wird, 
daß die Feuergafe aus dem Heizraume durch D, unterhalb des Gittergemölbet, 


dig. 189. 


nad) ruckwärts ftreichen, dort in die um bie Sublimationspfanne B herum 
führenden Füchfe Z auffteigen, um fodann durch die Eſſe zu entweichen. Die 
Eſſe wird einfach in die an einer Stelle auf 48cm verftärkte Umfafjungsmauer 
der Sublimationsfammer verlegt und bloß 1m hoch über das Dach aufgeführt. 

In dem Fuchſe E bringt man eine von außen mehr oder weniger fchlieh- 
bare Klappe an, um ben Zug veguliren zu können. Fit eine um ihre Are 6 
drehbare, mit Eiſenblech von innen und außen befchlagene Holzthite, welche 
während des Sublimirend nur mit Lehm verfittet zu werden braudt. Dat 
Füllen und Entleeren der Pfanne geht bei gehobener Thür ſehr raſch und 
ohne Verunreinigung der Sublimationskammer von ftatten. HH find zwei 
oberhalb der Pfanne angebradjte, mit Eiſenblech befchlagene Holgbedel; biefelben 
find leicht auszuheben und ruhen auf Eifenfpangen, bie in den beiben, die 
Thür F abfchließenden Seitenmauern befeftigt find. Wie bei ber Deftillation 





1) Ghem.-3tg. 1884, ©. 839. 
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die Dephlegmatoren, wirken hier dieſe beiden Dedel, indem fi die von ben 
Naphtalindämpfen mitgerifienen Dämpfe der ſchwerer fiedenden Theerble an 
den Flächen condenfiren und in die Pfanne zurüdfließen. J ift eine gleichfalls 
mit Eiſenblech beſchlagene Holzthur, welche im einem Falze des Thurſtockes 
ruht und beim Ausräumen bes Naphtalins aus der Kammer ausgehoben werben 
ann; während des Betriebes wird die Thür auch nur mit Lehm verbichtet. 
Lift ein eifernes, 8 cm ſtarles Luftrohr, welches im Innern der Kammer ca. 
10cm über den Berpug vorfteht und über das Dach um ca. 50cm Hinausragt. 
An dem Luftrohre Z hängt die Schale M, welche zum Auffangen des ſich im 
Luftrohre condenfirenden Waflers bient. 

Man findet wohl die Angabe, daß man das Naphtalin vor der Sublima- 
tion mit Sand mengen folle; dies ift aber ganz unnöthig. 

“ Fig. 160. 


Manche ziehen direct in die Maſſe eimgeblafenen Dampf dem inbirecten 
Dampfe vor. In diefem Falle muß zwiſchen der Pfanne nnd der Sublimationd« 
tammer ein Zwifchenraum zum Auffangen des ſich condenfirenden Waſſers 
wit ein wenig Naphtalin angebracht fein. 

Man hat aud) verfucht, die Sublimation flatt mit Dampf (indirectem) 
durch einen Heißen Luftſtrom, welcher durch einen Ventilator eingeblafen wurde, 
zu bewirken, hat dies aber als unvortheilhaft wieber aufgeben miüfjen. Bei 
Anwendung von gewöhnlicher Luft tritt leicht Entzündung ein, und vorgängige 
Entfernung des Sauerftofjs durch glühende Kohlen ift theuer; dabei ift auch 
die Condenfation ſchwerer als bei Dampfheizung. 

Nach einem Patente von Tammann!) laßt ſich Naphtalin und ver⸗ 
ſchiedene feiner Homologen auch aus den Reinigungsfäuren der Petroleum⸗ 
taffinerien gewinnen. Es erſcheint ausgeſchloſſen, daß das Verfahren jemals 
anf das Naphtalin felbft angewendet werden könnte und ift wohl nur mit 
Rüdüicht auf die dabei erhaltenen Dir und Trimethylnaphtaline von 
Intereffe. 


) D. RP. Rr. 96679; Chem. Ind. 1898, ©. 108; Zeitſcht. f. ange. Chem. 
1898, &. 46. 
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Unterfuhung des Naphtalins. 


Die Eigenfchaften des reinen Naphtalins fiehe S. 171. Im Handel 
wird heute das Naphtalin von faft chemifcher Reinheit verlangt. Es foll ohne 
Rüdftand flüchtig fein, genau bei 799 fchmelzen und bei 217 bis 218° fieden. 

Man überzeugt fi) davon, ob fid) das Naphtalın an der Luft und dem 
Fichte weiß halten wird oder nicht, wenn man Proben mit Schwefelfäure und 
Salpeterfäure anftellt. Beim Auflöfen in concentrirter heißer reiner Schwefel⸗ 


ſäure fol das Naphtalin nur eine ſchwach violette oder ganz hellroſa Farbe 


erzeugen; folches, welches dabei abjolut feine Färbung gegeben hätte, wenn man 
etwas größere Mengen anwendete, ift uns bis jegt noch nicht vorgefommen. 
Selbft renommirte Naphtalinforten geben mandymal nod) eine ziemlich rothe 
Löſung, was ihre unzulängliche Reinheit beweift. Die Salpeterfänteprobe wird 
ausgeführt, indem man auf den Boden eines Erficcators reine, nicht rauchende 
Salpeterſäure giebt und die Naphtalinproben auf Uhrgläfern darüber ftelt: 
da8 Ganze wird bededt. Wenn die Proben wenigftens eine halbe Stunde, 
befjer zwei Stunden, farblo® bleiben, ift das Naphtalin gut. Weniger gute 
Sorten färben fi) bald roſa. Nach einigen Stunden werden fie alle gelt, 
jedenfall8 durch Bildung von Nitronaphtalin. 

Phenole kann man im Naphtalin nachweiſen, indem man es mit ver 
dünnter Natronlauge kocht, abkühlt, filtrirt und zum Filtrate Bromwaſſer und 
Salzſäure fegt, was alle vorhandenen Phenole als Bromverbindungen nieder: 
ſchlagen wird. 

Chinolinbafen entdedt man durch Auflöien in concentrirter Schmwefeljäure, 
Eingießen der Löſung in Wafler, Filtriren, Alkaliſchmachen des Filtrate® und 
Deftilliren, wobei die Chinolinbafen mit dem Wafler übergehen und ſich dard) 
ihren charakteriftifchen Geruch verrathen werden. 

Häuffermann (Privatmittheilung) hebt hervor, daß felbft ein mehr ale 
hinreichendes Wafchen mit Säure und Alkali das Naphtalin nicht von gewillen 
Kohlenwaflerftoffen befreit, welche weder den Siedepunft, noch die anderen 
äußeren Eigenfchaften des Naphtalins verändern, aber fi) im der fpäteren 
Fabrikation von Naphtylamin, Naphtol u. ſ. w. bemerflich machen. Dieſe Ber 
unreinigungen find nur durch gewiſſe Löfungsmittel zu entfernen, und es ſcheim, 
als ob das jest meift ausgeübte Heißpreflen des Naphtalins ebenfalls anf ihre 
Entfernung hinwirke. 

Bei der Unterfuhung von Waarenproben auf einen Gehalt an 
Taphtalin wird man faft immer von feiner Eigenſchaft, mit Leichtigkeit zu 
fublimiren, Gebrauch machen können. Im befonderen Fällen dürfte and die 
folgende, von Küfter?!) gegebene acidimetrifche Beſtimmung von großem 
Werthe fein. 

Digerirt man Naphtalin mit einer gemefjenen Menge einer bei Zimmer 
temperatur gefättigten Pitrinfäurelöfung auf dem Waflerbade, fo verſchwindet 
allmälig der Kohlenwaſſerſtoff und an feiner Stelle fcheidet ſich die. äquivalente 


— 


1) Ber. d. deutſch. hem. Gef. 1894, ©. 1101. 
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Menge der molecularen Pilrinfäureverbindung ab, entweder fofort, oder aud) 
erſt beim Abkühlen, faft immer aber fo gut wie quantitativ. Durch Titration 
der Pikrinſäure im Filtrate mit Yacmoid (Kahlbaum) als Indicator läßt fich 
ihnell und ficher das gebundene Naphtalin beftimmen, da die Bereinigung nach 
molecularen Berhältniffen erfolgt. Das Digeriren auf dem Waflerbade muß 
bei der Tslüchtigleit des Naphtalins im hermettich verjchlofienen Gefäße erfolgen 
und e8 empfiehlt fich dazu folgende Anordnung: 

Die zu unterfuchende, naphtalinhaltige Subftanz kommt mit ber abge- 
meilenen Bilrinfäurelöfung von befanntem Gehalte in eine kleine Kochflafche, 
die jo groß zu wählen ift, daß fie bis etwa zum Halfe angefüllt wird. Bei 
der Demejlung der Pikrinſäurelöſung ift zu beachten, daß die flr die Zimmer⸗ 
temperatur gejättigte Löſung etwa !/so-normal ift und daß nad) vollendeter 
Umfegung nod) ein genitgender Ueberſchuß von Pikrinfäure in der Löfung ver- 
bleiben muß, da nur in diefem Yalle die Bildung der Molecularverbindung 
quantitativ erfolgt. | 

Die Flafche muß genügend ftart im Glaſe fein, um ohne Gefahr luftleer 
gepumpt werden zu können und wird mit einem Kautfchufpfropfen verichloflen, 
durch defien Durchbohrung eine etwa 7 cm lange Glasröhre geht, die ohne 
große Mühe verfchoben werden kann und am unteren Ende zugeichmolzen ift. 
Etwa 11/; cm oberhalb dieſes Endes ift ein feines, feitliches Tod) eingeblafen, 
ſo daß bei genügend tiefem Einfchieben der Röhre die Flaſche durch diejes Leer- 
gepumpt werden fann. 

Nach vollendetem Evacuiren zieht man, während die Pumpe noch faugt, 
die Röhre foweit empor, daß das zugefchmolzene Ende mit der unteren Fläche 
des Etopfens abjchneidet, wodurch die Communication des Flafcheninneren mit 
der Umgebung unterbrochen wird. Bei forgfältiger Zufammenftellung des 
Apparates hält die Flaſche die Luftleere tagelang, fo daß man auf dem Waſſer⸗ 
babe erhigen kann, ohne daß Ueberdrud in der Flaſche entfteht. Iſt die Um⸗ 
jegung vollendet, jo läßt man abfühlen und am beften über Nacht ftehen. Bor 
dem Definen der Flaſche läßt man durch Einfenten der Röhre Luft in den 
Apparat eintreten. Man filtrirt und titrirt die Pikrinſäure im Filtrate durch 
eine eingeftellte Töfung von Baryumhydrat zurüd. 

Zu beachten ift bei Ausführung diefes Verfahrens, daß auch Acenaphten, 
Chryfen, ſowie die beiden Naphtole das gleiche Verhalten zeigen; Phenanthren 
dagegen nicht. Es wird ſich alfo nur in jenen Fällen anwenden laſſen, wo nicht 
Producte zugegen find, die gleichfalls Pikrate bilden. 


Berwendung des Naphtalins. 


Das Naphtalin, welches in allen Steintohlentheeren in wechjelnden 
Mengen!) vorlommt, war früher einer der wenigft gern gefehenen Beſtandtheile 


) Wation Smith fand den 1873 und 1874 von der ſtädtiſchen Gasfabrik 
zu Mandefter gelieferten Theer merkwürdig arm an Napbtalin, faft frei davon. In 
Gannellohlentheeren fand er Naphtalin neben Paraffin. Die Angabe von Galvert, 
dab in Newcafiler Theer 58 Proc. Naphtalin vorlommt (S. 171), it einfach Unfinn. 
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des Theers. Es Häufte fich fchließlich immer in den zu gar nichts anderem al$ 
zur Holzimprägnation tauglihen Delen an nnd wurde hier fehr läftig durch 
feine Kryftallifation, fo daß in manchen Fällen geradezu verlangt wurde, daß 
ſolche Dele gar kein feftes Naphtalin enthalten follten (vergl. S.497 fi.). Ju 
folhen Fällen bleibt nichts anderes übrig, al8 es mit in das Pech Himeinzu- 
arbeiten. 

Zuweilen wird auch Rohnaphtalin zur Heizung, 3. B. von Theerblajen, 
benußt. Zu diefem Zwecke wird e8 gefchmolzen und mittelft eines Dampf⸗ 


ſtrahles in die Feuerung eingeiprigt, genau wie Theer ober Theeröle 


(S. 248 ff.). 

Neuerdings hat die früher fehr unbedeutende Verwendung des Naphtalins 
al8 Ausgangspunkt fir die Darftellung von Farbftoffen einen großen Auf⸗ 
ſchwung genommen. Zu dem Martiusgelb (Binitronaphtol) und dem 
Naphtalinrofa (Magdalaroth) kam zuerft 1876 die Phtalfänre (für Eofine 
aller Art) und feit 1878 die große Neihe der Azofarbftoffe In den meilten 
Fällen braucht man flir diefe Sarben die Naphtole, C,H; (OH), namentlid 
das B-Naphtol, jowie die Naphtylamine und verlangt zu deren Fabrikation em 
möglichft reines, an der Luft nicht roth oder mißfarbig werdendes Naphtalin; 
die Darftellung eines folchen ift daher jegt in allen größeren Theerbeftillationen 
eingeführt. 

Eine der wichtigften Verwendungen bed Naphtalind war eine Seit lang 
die zum Carburiren von Leuchtgas. Dies ift früher ſchon oft vor- 
geichlagen worden, 3. B. von Bowditch (E. PB. Nr. 2937, 1862); aber 
der hauptfächliche Anftoß zu diefer Induftrie ift Durch die Erfindungen von 
Liveſey und Kidd, die ſich fpäter mit H. Vale aflociirten, gegeben. Ihr 
Apparat, „Albo-Carbonliht* genannt, eignet ſich befonders für kleine 
Flammen und foll mehr als die Hälfte des fonft fir dieſelbe Leuchtkraft in 
den beiten Argandbrennern confnmirten Gafes erfparen; er giebt alfo trog der 
Ausgabe für Naphtalin eine große Erſparniß. in Nachtheil ift es, dab, 
wenn der Apparat zu heiß wird, zu viel Naphtalin verdampft und die Flamme 
rußig wird; bet weiterer PVernachläffigung würde das Naphtalin ins Sieden 
fommen und der Apparat berften. 

Bei von I. Battinfon angeftellten Verſuchen 1) gaben 1000 Eubilfuf 
Gas mit 4,63 Pfund (— 2,10kg) Naphtalin in der Albo- Carbonlamp 
ebenfo viel Licht als 2700 Eubiffuß Gas mit einem gewöhnlichen guten Flach— 
brenner, oder 1780 Cubikfuß in guten Argandbrennern. 

Elfter?) fand, daß 1ebm Berliner Gas, carburirt mit 53 g Raphtalin, 
ein 20» Slerzengas ergab, wobei der Gasverbrauch pro Flamme und Stunde 
100 Liter und 5g Naphtalin betrug. Straßenlampen verbrauchten 100 bie 
117 Liter Gas und 5g Naphtalin, und ergaben 16 bis 17 Kerzenftärten. 
Durchſchnittlich ergab das Albo-Carbonlicht eine Erfparnig an Gas von 50 Proc, 


1) Trans, Newcastle Chem. Soc. 1882, V, p. 185. — *) Schultz, Stein: 
fohlentbeer, 2. Aufl.. I, ©. 199. 
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mb an Gejammtfoften von 30 Proc. Die beſte Wirkung erzielte man mit 
Heinen Brennern. Das ſpecifiſche Gewicht des Gaſes ftieg durch ben Carbu⸗ 
tirungsproceß von 0,38 
auf 0,60. 

Fig. 161 zeigt die ge- 
brauchlichſte Form des 
Albo⸗ Carbonapparates. 
Die kupferne Kugel a ſitzt 
mit dem durch Reibung 
dicht paſſenden Stabe d auf 
einer entſprechend ausge⸗ 
bohrten Hulſe c. Sie iſt 
oben durch eine aufge⸗ 
ſchraubte Kappe d ver⸗ 
ſchloſſen, melde zum 
Einfüllen des Naphtalins 
dient. Das Gas ftrömt 
durch c, db und e ein und 
durch S, 9, h in den Bren- 
ner i. Ueber legterem 
befindet fi die kupferne 
Scheibe x, welche in 
Fig. 162 von oben gefehen 
abgebildet iſt. Man fieht 
bier, wie durch Verftellen 
des um einen Stift in ber 
Mitte drehbaren Schiebers 
1 die mit entſprechen⸗ 
den Ausfchnitten verfehene Scheibe % entweber geſchloſſen ober geöffnet werben 
fann. Das aus i brennende Gas erhigt die Scheibe k, welche ihre Hige an 
die Kagel a überträgt, und das darin befindliche Naphtalin etwas über feinen 
Schmelzpunkt (auf 80 bis 90°) erhigt. In Folge ig. 162. 
davon beladet ſich das durdiftrömende Gas mit 
Naphtalindämpfen, welche feine Leuchtkraft unge- 
mein erhöhen. Sollte zu viel Naphtalin mit- 
lommen und die Flamme dadurch rußend werden, 
fo ſtellt man den Schieber II wie in Fig. 162, 
wodurch die Erwärmung der Kugel a erheblich 
vermindert wird. . 

Trog der anfheinend mit Recht gerühmten Vorzüge diefed Verfahrens iſt 

doch die Verbreitung der Albo -Carbonbeleuchtung zwar nicht unbebeutend (im 
Jahre 1885 wurden in einer uns befannten engüſchen Fabrik 400 Tonnen 
Ropftalinftangen für diefen Zwed gemacht), aber dod) fange nicht jo allgemein, 
als man erwarten follte, und in einigen Fällen iſt es nad) der Einführung 
fpäter wieder abgefchafft worden. Dies ſcheint meift davon herzufommen, daß 
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das Anzuünden des Gaſes mühſam iſt. Anfangs, che das Naphtalin heiß ge 
worden iſt, brennt das Licht ſehr klein, und es braucht etwas Geduld. Wenr 
man andererſeits den Apparat nur einen Augenblick zu heiß werden läßt, ſo 
iſt das ganze Zimmer auf längere Zeit mit dem äußerſt ſtechenden Gen: 
des Naphtalindampfes erfüllt. Natürlich kann man dies durch aufmerkſame 
Bedienung vermeiden; aber an diefer fehlt e8 nur zu oft, wie leicht ver: 
ftändfid). 

. Das Princip der Sarburirung mit Naphtalin ift augenfcheinlich gan: 
bejonders geeignet zur Anreicherung von jehr armem Gaſe, wie es durd An: 
ziehen des Benzols mittelft eines der ©. 47 ff. bejchriebenen Berfahren erhalten 
wird. Davis?!) erwähnt, daß ſolches Gas, aus dem pro 10000 Cubikfuß 
18 Liter Benzol ertrahirt worden waren und welches nur neun Kerzenſtärke 
hatte, durch das Albo» Carbonlicht mit Leichtigkeit auf 20 Kerzen gebradıt 
werden konnte, wobei der Verbraud von Gas zur Beleuchtung eines 3 x 3m 
mefjenden Zimmers von 23 auf etwa 31/, Cubiffuß Gas ſank. Auch um aus 
Koksofen-Ritdftandsgafen (S. 52 u. ff.) ein befleres Leuchtgas zu machen, 
würde diefes Verfahren geeignet fein. 

Eine neue Albo-Sarbonlampe ift von Kitfon & Co. conſtruirt 
worden; bei diejer ſoll die Leuchtkraft des Gajes durch das Naphtalin um dar 
2» bis 21/, fache gefteigert werben (Dingl. Journ. 267, 34). 

Philipp's Carborygengas?) beruht auf der Berbrenmung von in 
Petroleum gelöſtem Naphtalin im Sauerftoffftiome ine Rampe dafür ıt 
von Carl befchrieben worden 3); doch dürfte diefe Beleuchtungsart zu umfländ- 
id, und koſtſpielig ſein. 

J. W. Sutton (Engl. Pat. Nr. 4747, 1883), ©. W. Little (€. v. 
Nr. 17108, 1885) und H. 9. Siebel jun. (E. P. Nr. 2752, 1887) haben 
ähnliche Apparate conftruirt. 

Sudheim und Koppen (D. R.-P. Nr. 6051 und 7784) verwenden 
Naphtalin zur Yabrilation phosphorfreier ZündHölzer. 

„Bantopollit“ ift ein Dynamit, welches einige Procent Naphtalm ent- 
hält. Dean glaubte dadurd) das Entftehen von falpetrigen Dämpfen bei der 
Erplofion vermeiden zu können; aber praktifche Verfuche Haben gezeigt, da der 
hierbei verbleibende Gerud) noch viel fchlimmer als bei gewöhnlichen Guhr⸗ 
dynamit war). Naphtalin als folches oder in Form feiner Nitroverbinbungen 
bildet auch heute noch einen wefentlichen Beftandtheil gewifier Erplofivftofte, 
3. D. des Dahmenit, ferner der Gegenftände folgender Patente: D. R.⸗P. 
Nr. 93228 (A. Geſerich), D. R.⸗P. Nr. 93351 (M. Bielefeltt), 
D. RP. Nr. 100522 (Corbin u. Eo.) ꝛc. 

L. Stein (D. R⸗P. Nr. 23947) macht poröſes Steinzeug, indem er 
dem Thone in Waſſer ſuspendirtes oder in Löſungsmitteln aufgelöſtes Naphtalin 
incorporirt, trocknet, das Naphtalin verflüchtigt, wobei es wieder aufgefangen 
wird, und den Thon in gewöhnlicher Art brennt. Die gebrannten Artikel 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, p. 5. — *) Wagner’3 Jahresber. 180, 
©. 728. — ”) Ibid. 1872, ©. 856. — *) Ibid. 1876, ©. 495. 
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zeigen eine gleichmäßige Porofität, und da das Naphtalin keine Afche hinter 
läßt, jo find die Poren nicht zum Theil mit einer fchmelzbaren, Temperatur: 
wechſel weniger leicht ertragenden, Maſſe ausgefüllt. 

M. E. Contin!) will eine befondere reinigende Seife durch Zur 
ſammenſchmelzen von 2 Thln. gewöhnlicher Seife mit 3 Thln. Naphtalin dar- 
ftellen. Ob diefe Seife wirklich mehr Neinigungsfraft als gewöhnliche Seife 
befigt,, ift zweifelhaft; nicht aber, daß die, welche fie brauchen, einen fehr un⸗ 
angenehmen Dunſtkreis um fich herum verbreiten werben! 

Das Naphtalin wird zumeilen zur Vertreibung von Ungeziefer, 
+23. von Motten, und beim Ausftopfen von Thierhäuten gebraucht. Pelouze 2) 
empfahl e8 im Allgemeinen für Desinfectionszwede; Kürbringer ?) befondere 
für Krankenzimmer und Abtritte, flatt Carbolpulver.. Eine fpecielle Unter: 
fuhung der desinficirenden Kraft des Naphtalins ift von Ernft Fifcher*) 
angeftellt worden. Es verhindert die Entwidelung von Schimmel und tödtet 
in furzer Zeit Pilze, wie Penieillium, Mucor, Phycomyces, Oidium lactis, 
den Hefenpilz, die verſchiedenen Spaltpilze ꝛc. Niedere Thiere werden ver- 
trieben oder getödtet; Naphtalin dient daher als Mittel gegen Motten, Phyllorera, 
die Käfer» und Schmetterlingsfannlmgen zerftörenden Infecten und anderes 
Ungeziefer. Auch ift es ſehr gut in der Wundbehandlung zu verwenden und 
dient hier ebenfo gut oder befier ald Carbolſäure oder Jodoform, ohne wie diefe 
giftig zu fein. Daher ſcheint es zu einer bedeutenden Rolle im Haushalte und 
der Medicin berufen. 

Man mad leicht die Bemerkung, daß Pelze und Wollfachen, welche im 
Sommer durch Naphtalinpapier gegen Motten geſchützt worden waren, den 
duchdringeuden Geruch des Naphtalins beibehielten und erft nad längerer 
(mehrtägiger) Lüftung wieder getragen werden konnten. 

Nach Chem. Trade Journ. 1891, 8, 304 wird Naphtalin in England 
auch zum Conferviren des Zimmerholzes benutzt, welches eine bis zwei Stunden 
in einen mit gefchmolgenem Naphtalin gefüllten Trog zu liegen kommt. Es 
verbrängt den Zellfaft und ſchützt das Holz vor dem Angriffe durch Feuchtigkeit 
und Infecten. Dagegen foll e8 ſich aber nicht für Grubenhölzer, Wafferbauten :c. 
eignen, wo Kreoſot mehr am Plate ift. 

Nadı einem D. RB. Nr. 99 710 an Les Fils de I. Heinrich?) in 
Schlettſtadt dient das Naphtalin zum Vorgerben von Häuten unter Anwen- 
dung von damit verſetzten Gerbbrühen. Es macht die Haut gefchmeidiger und 
ſichert ein gleichhmäßiges Eindringen der Gerbftoffe in diefelbe. 

Die im Jahre 1887 verwendete Menge Naphtalin [hägt Kraemer auf 
5000 Tonnen. 


Schwere Solvent Naphta und Pyridinbajen. 
Das nad der Ertraction der Carbolfäure aus rebeftillirtem Carbolöl 
hinterbleibende, ftark nad) Bafen riechende Del, das etwa die Hälfte der ange- 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 353. — *) Bull. Soc. Chim. 1866, 
p. 351; 1868, p. 258. — °) Berl. Hin. Wochenſchr. 1882, Nr. 10. — 9 Ibid. 
1831, Ar. 48; 1882, Nr. 8. — °) Chem. Ind. 1898, ©. 534. 
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wandten Oelmenge beträgt, hat man früher. in der Leichtölblaſe einer ementn | 
Deftillation unterworfen ‚und daraus noch eine, bis etwa 1809 iübergehende 
Fraction gewonnen, die man mit dem Leichtöle vereinigt, und auf Eolven 
Naphta (90 Proc. zwifchen 120 bis 160° übergehend) verarbeitet hat. Zeit 
aber die Gewinnung des Benzold aus Kolsofengafen immer mehr um fid ge 
griffen hat und zur Abforption große Mengen einer phenol- und napktalin 
freien, zwiſchen 160 bis 200° übergehenden Theerölfraction gebraucht werden, 
und man andererjeitS zu der Weberzengung gelangt ift, daß die im dem cı- 
ſchöpften Carboldle enthaltenen Theerbaſen ſich mit Vortheil gewinnen laſſen, 
geht man in der Verarbeitung dieſes Oeles weiter. 

Die Pyridinbaſ en, welche in der Denaturiruug des Alkohols, ſowie 
in der Anthracenreinigung ein großes Abſatzgebiet gefunden haben, hat man 
ſeither ausſchließlich bei der Verarbeitung der Knochen auf Knochenkohle ge 
wonnen. Wie bei der Deſtillation der Steinkohle erhält man dort ein thre 
riges und ein wäfleriges Deftilkat, nur mit dem Unterfchiede, daß hier erftere? 
auf letzterem ſchwimmt. Ein großer Theil der Pyridinbaſen findet ſich ın 
diefem öligen Deftillate, während ein anderer Theil in dem wäflerigen anna 
niakaliſchen Theile enthalten ift und fich bei der Verarbeitung defjelben axf 
ichwefelfaures Ammoniak als dunkle, ölige Schicht auf der Oberfläche der zur 
Abjorption vorgelegten Schwefelfäure abſcheidet. Das Bafengemifch kann 
davon abgehoben und durd) Deftillation gereinigt werden. 

In ganz ähnlicher Weife kann aus dem erjchöpften, redeſtillirten Carboldl 
dieſes Baſengemiſch gewonnen werden. Das Del wird zu dieſem Zmede mt 
einer mäßig verblinnten Schwefelfäure ausgeſchüttelt und in die fchwefeljaure 
Löſung em Strom von Ammoniak eingeleitet, wober ſich die Bajen nad) vol: 
ftändiger Sättigung der Schwefeljäure. mit Ammoniak auf der Oberfläde ab⸗ 
ſcheiden, bezw. von dem Ammoniak als ftärkerer Baſe ausgetrieben werder. 
Oder die Säure wird, wie ſchon früher (S. 228) erwähnt, mit Kalt nentralmr: 
der Deftillation unterworfen ımd das wäflerige Deftilat mit Aetznatron entwäler,, 
oder die Baſen audgefalzen. Die gleiche Behandlung erführt aud) das aus 
der rohen Phenolnatronlöfung durch Dampf abgeblajene, ſtark bafenhaltige Tel. 

Auf diefelde Weife können auch die bei der Reinigung des Leichtöles und 
Borlaufes "abgehenden Reinigungsſäuren nad) vorheriger Abſcheidung ihrer 
theerigen Verunreinigungen durd) entfpredendes Berbiinnen mit Waſſer anf 
Bafen verarbeitet werden, was aber bei ihrem geringen Gehalte an jolhen 
bisher nicht lohnend war. 

In glüdlicher Weiſe vereinigt ein Patent der Chemiſchen Fabrike⸗ 
Actiengeſellſ chaft 1) in Hamburg die Gewinnung der Theerbaſen aus der 
Reinigungsfäure mit jener aus dem Carbolöle. In den Theerölen find tie 
Bafen offenbar nicht im freien Zuftande enthalten, was ſchon daraus herror⸗ 
geht, daß ihr Geruch beim Behandeln der Dele mit Alkali erſt deutlich hervor 
tritt. -Sie können demnach vollftändig auch erft nad) der alkaliſchen Fr- 
handlung der Dele. diefen entzogen werden. 


1) D. RP. Nr. 34947, 1885; Rr. 36372, 1885. 
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Genannte Actiengejellfchaft reichert nun die bafenhaltigen Abfallſäuren 
der Peichtöfe, des Rohbenzols und gewifier Braunkohlentheerdle erft mit Baſen 
an, ehe fie weiter verarbeitet werden und verführt dabei folgendermaßen. 

Die Abfallfchtwefelfänre wird fomweit mit Waſſer verdünnt, daß die meiften 
Harze x. ſich als dide, theerige Schicht oben abfcheiden und die darunter 
jigende Säure noch ein fpecififches Gewicht von 1,2 bis 1,25 zeigt. Gie 
wird durch Schüitteln mit roher Carbolſäure volllommen farblos erhaften und 
in diefem Zuftande zur Abforption der in den rohen Leicht- und Carbolbdlen 
enthaltenen Baſen, bevor diefelben mit concentrirter Schwefelläure ges 
wachen werden, verwendet. Die noch jaure Bajenlöfung wird mit AUmmoniaf 
in den befannten Apparaten zur Herftellung von fchwefelfaurem Ammoniak 
(fiehe diefe im zweiten Bande dieſes Werkes) gefättigt, wobei fich auf ber 
Cherflähe eine ölige Schicht abfcheidet, welche die Verunreinigungen der 
Säure neben den Bafen enthält. Dieſe legteren werden durch Deftillation 
aus der abgezogenen Deljchicht gewonnen, während die Yöfung von fchmefel- 
faurem Ammoniak zur Kryftallifation eingedampft wird. 

Das zu diefem Berfahren erforderliche Ammoniaf gewinnt man aus 
dem bei ber erften Deftillation des Theers entfallenden Ammoniakwaſſer, fo 
dag auf diefe Weife die Neinigungsfäure faft gänzlich in Form von ſchwefel⸗ 
ſaurem Ammoniak wiedergewonnen wird und nebenbei die Theerbafen und 
teerigen Stoffe ohne jegliche Anwendung befonderer Reagentien erhalten 
werden. Ä 
Man wird bei dem befchriebenen Verfahren die Reinigungsfäure vortheils 
haft in großem Ueberſchuſſe verwenden, um ficher zu fein, daß auch ſämmtliche 
Baſen von derjelben aufgenommen werden, und die Säure immer wieder mit 
friſchem Del zufammenbringen, bis fie fich fomweit mit Bafen angereichert hat, 
daß deren Abtreibung fich verlohnt, was fich ja auf titrimetrifchenm Wege leicht 
feitftellen läßt. 

Ueber die Öewinnung der Pyridinbafen macht auch Scheithauer?), 
allerdings jehr kurze, Angaben. Danad) wird die fchwefelfaure Löſung, die 
ein ſpecifiſches Gewicht von 15 bis 200 Be. beſitzt, durch längeres Abfigen- 
laſſen von anhaftenden Delen, die ſich auf der Oberfläche abjcheiden und von 
Brandharzen, die zu Boden finten, getrennt und durch Grudekoks mit wenig 
Pugwolle filtrir. In der Maren Löfung beftiimmt man den Pyridingehalt 
durch Zerjegen berjelben im Maßcylinder mit Natronlauge von 380 Be. Gie 
enthält in der Regel 20 bis 30 Proc. Rohpyridinbafen (bei der Brauntohlen- 
theerverarbeitung). Die Zerfegung der fauren Löfung tm Betriebe erfolgt im 
geſchloſſenen Gefäße durch Natronlauge, Ammoniak oder eine andere Baſe, 
nachdem man vorher die nöthige Menge durch Titration feftgeftellt hat, wobei 
ein Heiner Meberichuß verwendet wird. Zweckmäßig läßt man in die zu zerfegende 
Flüſſigkeit die ſaure Bafenlöfung am Boden des Gefäßes eintreten und 
erzielt dadurch eine ſchnelle und reine Abſcheidung der Bafen, welche nad) dem 


ı) Fabritation der Mineralöle. Braunſchweig 1895, Fr. Biemeg u. Sohn, 
©. 146, 
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Abzuge der Salzlöfung durch) Natronlauge von 389 B6. entwäſſert und Hierauf 
deftillirt werden. Det der Rohpdeftillation nimmt man zunächft 75 Proc. der 
Charge ab, wobei die. Temperatur auf 270° fteigt. Dieſes Deſtillat wird 
nochmals mit Natronlauge von 38% Be. entwällert, und Bierauf in einem 
Colonnenapparate unter Anwendung des Thermometers eebefilin und in bie 
gewünfchten Fractionen zerlegt. 


Das mit verdännter Abfallfänre gewaſchene Carbolol wird 
hinterher noch mit einer ganz verdünnten Natronlauge entſäuert, bevor es in 
der Leichtölblaſe einer letzten Deſtillation über freiem Feuer unterworfen wird. 
Da das Abſorptionsöl für Koksofengaſe nicht in farbloſem Zuſtande verlangt 
wird, iſt eine nachträgliche Waſchung mit concentrirter Schwefelfänre 
überflüffig. Die legte Deftillation deffelben erfolgt mit aufgeſtecktem Thermo⸗ 
meter. 

Man füngt als Borlauf den Antheil fiir ſich auf, der bis etwa 160 his 
170° übergeht und reinigt denfelben mit einer paflenden noch der Säurewäſche 
unterliegenden Fraction des Leichtöles (fiehe nächftes Eapitel). Er liefert für 
fi) behandelt und deftillirt faft nur Solvent-Naphta (120 bis 160°) um 
zulegt noch einen Heinen Antheil Abforptionsnaphta. Die folgende Fraction 
fäßt man bis etwa 215 bis 220° zufammenlanfen; fie bildet eine ſchwach gelb 
gefärbte Flüſſigkeit von angenehm aromatiſchem Geruche, welche bei ber frac 
tionirten Deftillation im Glaskolben die gewünſchten Siedegrenzen (90 Proc. 
von 160 bis 200° übergehend) zeigt. Nach längerem Lagern dunkelt das 
Product noch etwas nad). 

Der Blafenrlidftand ift nicht bedeutend und fcheidet nach dem Erkalten 
nod) etwas Naphtalin aus; er wandert direct zum Kreofotöl 

Das Ansbringen an Bafengemifch ift, auf Theer berechnet, äußerſt gering 


und dürfte faum (auch bei Heranziehung des Kreofotöles) 0,25 Proc. betragen. 


Unterfuhung des PByridinbafenge miſches für die Zwecke ber 
Denaturirung don Spiritus. 


Nach Beichluß des Bundesrathes vom 21. Juni 1888 werden an das 
zur Denaturirung des Spiritus (in Verbindung mit Holggeift) zu verwendende 
Pyridinbaſengemiſch folgende Anforderungen geftellt: . 

Das Poridinbafengemifch ſoll farblo8 oder ſchwach gelblich gefärbt fein. 
Sein Waflergehalt joll 10 Proc. nicht überſteigen. Bei der Deftillation von 
100 Raumtheilen de8 Gemifches follen bei dem normalen Barometerftande 
von 760 mm bis zu einer Temperatur von 140° des hunderttheiligen Thermo 
meters mindeftend 90 Raumtheile übergegangen fein. Das Gemiſch foll mit 
Waſſer ohne wefentliche Trübung in jedem Verhältniffe miſchbar und frei von 
Ammoniak fein. 

Zur Prüfung des Gemifches hat derfelbe folgende Vorſchriften gegeben: 

1. Farbe. Mit Rückſicht auf das leichte Nachdunkeln des Pyridin⸗ 
baſengemiſches bei längerem Stehen ſoll noch eine Färbung bis zu der dee 
Madeiraweines zuläffig fein. 
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2. Berhalten gegen Cadmiumdlorid. 10 ccm einer Löſung 
von 1ccm Pyridinbafen in 100 ccm Wafler werden mit 5 ccm einer 5proc. 
wäflerigen Löſung von waflerfreiem, gefchmoßenem Cadmiumchlorid verfegt und 
kräftig geſchüttelt; es ſoll alsbald eine deutliche kryſtalliniſche Ausſcheidung ein⸗ 
treten. Mit 5ccm Neßler'ſchem Reagens ſollen 10 com derſelben Pyridin⸗ 

baſenlöſung einen weißen Niederſchlag geben. 

3. Siedetemperatur. Man verführt wie üblich, doch foll das Deftillat, 
erit wenn da8 Thermometer auf 140° geftiegen ift, mindeſtens 90 com ber 
tragen. 

4. Mifchbarkeit mit Waffer. 20 ccm Pyridinbaſen dürfen, mit 
40 ccm Waſſer verjegt, feine Deltröpfchen abfcheiden. 

5. Waffergehalt. Beim Durchſchütteln von 20 ccm Bafen und 
20ccm Natronlauge von 1,4 fpecif. Gew. follen nad) einigem Stehenlafien 
mindeſtens 18,5 ccm der Bafen abgejchieden werden. 

6. Zitration der Bafen. Loem Pyridinbafen in 1Occm Waſſer 
gelöft, werde mit Normaljchwefelfäure verjegt, bi8 ein Tropfen der Mifchung 
auf Congopapier einen deutlichen blauen Rand hervorruft, der alsbald wieder 
verſchwindet. Es follen nicht weniger als 10 ccm der Säurelöfung bis zum 
Eintritt diefer Reaction verbraucht werden. 

Zur Herftellung bes Congopapieres wird Yiltrirpapier durch eine Löſung 
von 1g Congoroth in 1 Liter Waffer gezogen und getrodnet. 

Zur titrimetrifhen Beftimmung der Pyridinbafen empfiehlt 
K. E. Schulze!) Eifendloridlöfung als Indicator, da fämmtliche anderen 
Indicatoren nicht zu verwenden find. Cr verführt dabei folgendermaßen: 
5ccm Byridinbajen werden in 100 ccm Waffer gelöft und mit 1ccm einer 
5 procentigen Eifendloridlöfung verſetzt. Es fcheidet ſich flodiges Eifenoryd- 
hydrat ab, bis zu deilen Berfchwinden vorfihtig Normalfchwefelfäure zugefegt 
wird, Eine Anzahl von Beleganalyjen beweifen die Brauchbarkeit der 
Methode. 


j I) Ber. d. deutich. dem. Gef. 20, 3391. 








Zehntes Kapitel. 
Das Zeichtöl.. Der Vorlauf. 


- Bir verftehen unter Leichtöl diejenige Fraction der erften Deftillation dee 
Theers, welche zwifchen dem Vorlauf (der Eſſenz) ımd bem Garbolöle in ber 
Mitte fteht, wie dies auf S. 341 und 345 erläutert worden if. Wir haben 
dort auch gefehen, daß manche Fabriken (namentlich continentale) dieje Fraction 
gar nicht abfondern, fondern alles zufammen auffangen, was vor dem „Mittel: 
Öle“ kommt, alfo etwa bis 170%. Dies ift auch durchaus rationell, da ja 
beide Fractionen genau die gleiche weitere Behandlung zu erfahren haben. In 
englifchen Fabriken dagegen zieht man vor, das Leichtöl vom Bortaufe getrennt 
zu halten und exft nod) einer weiteren Rectification zu unterwerfen, bevor man 
es zuſammen mit bem erfteren verarbeitet. Es muß bezweifelt werben, ob ſich 
damit ein befonderer Vorteil erzielen läßt, wenn nicht eben das Leichtöl nad 
oben fo weit getrieben worden ift, daß ſchon das ganze Carbolöl in die Fraction 
mit hineingerathen if. Dann ift natitrlich, wie wir fchon bei der Beſprechung 
des Carbolöles gefehen haben, eine Redeſtillation unerläßlic). 

Diefes Leichtöl enthält immer nod ein wenig Benzol, ziemlich viel Zolnel 
und ehr erheblich von den höheren Homologen; baneben aber noch mehr Phenole, 
Naphtalin und einen Antheil von unbekannten indifferenten flüſſigen Oelen, 
wie fie im Schweröle vorherrſchen. 

Das eigentliche Leichtöl, wenn man damit fo weit geht, bis das Deſtilla 
anfängt im Waſſer unterzuſinken, hat ungefähr die folgenden Eigenſchaften. 
Sein fpecififches Gewicht ift etwa 0,975. Es fängt an bei 95% zu fieden 
(wenn das Thermometer in die Flüffigfeit felbft eintaucht); es geht aber ſehr 
wenig über, ehe da8 Thermometer auf 120° fteht, und von da bis 171° gehen 
etwa 30 Proc. über. Was darliber fommt, gehört zum Carbolöle. Um aber 
ein richtiges Urtheil über die Dualität des Leichtöles zu gewinnen, muß man 
das Deftillat bis 1719 noch einmal rectificiren. Es ergab z. B. ein (mid 
beſonders gutes) Leichtöl bei der erften Deftillation : 

Siedepunkt 1100 1200 1300 1490 1600 1710 

960 1 3 41), 9 16 261/, Proc. 
und beim Rectificiren der 261/, Proc.: 


Siedepunt 93° 100% 1109 120° 130° 138° 
900 1 2 5 9 13 16 Proc. 
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Leichtöl des Handels ift natürlich um fo werthvoller, je mehr leicht 
flüchtige Beftandtheile- es enthält, vorausgeſetzt, daß es unverfälſchtes Stein⸗ 
tohlentheeröl ift. Selbſterzeugtes Leichtöl ſollte zwar eine gute Ausbeute big 
171° ergeben, aber nur wenig unter 120° abgeben. Das erftere wird beweiſen, 
daß die Vorlage nicht zu ipät für Carbolöl umgeftellt worden ift, das letztere, 
daß kein Borlauf mit in das Leichtöl übergegangen ift. 

Ein gewiffer Theil des Leichtöles wird ohne weitere Reinigung vertoenbet, 
namentlich auch zur Herftellung recht guter Eifen- . und Holzfirniſſe. Der 
größte Theil defielben wird, wenn für fich allein, aufgefangen, wie m England, 
duch Rectification weiter verarbeitet und zwar zunächſt über freiem 
Teuer. 

Der Zwed diefer erften Rectification kann noch nicht gut die Darftellung 
von reinen Handelsproducten fein; Hierfür ift das Leichtöl noch zu complicirt 
zufammengefegt. Aus ähnlichen Gründen lohnt aud) feine Behandlung mit 
Chemikalien gewöhnlich noch nicht, man müßte es dann abfichtlich ſo weit auf⸗ 
gefangen haben, daß es fchon fehr viel Carbolſäure enthält. Man wird alfo 
meift nur darum rectificiren, um auf der einen Seite die leichteft flitchtigen 
Tele zu gewinnen, welche gewifjermaßen die Nachzügler des Borlaufes find und 
mit diefem zuſammen weiter behandelt werben, und um auf der anderen Seite 
diejenigen fchwerften Dele abzufcheiden, welche feine Ausbeute an Benzol 
homologen mehr verfprechen und mithin zum Schweröle ober beffer zum Carbol⸗ 
öle gehen Fönnen. In der Mitte zwifchen diefen beiden Producten wird noth⸗ 
wendiger Weife eine Fraction bleiben, welche noch etwas von den Charakteren 
beider zeigt, und welche man als ſecundäres Leichtöl bezeichnen könnte; biefe 
wird eben ſtets wieber von Neuem in die Blafe zurückgegeben und mit frifchem 
Leichtöl zuſammen rectificirt, fo daß Tchlieglich eine völlige Spaltung in jene 
beiden oben befchriebenen Producte gefchieht, obwohl bei jeder einzelnen Opera⸗ 
tion drei Producte erhalten werden, welche wir als Feichtöl-Naphta, jecundäres 
Leichtöl und Ruckſtand bezeichnen wollen. _ 

Es ift mithin faft allgemein üblich, bei ber Rectification des Leichtöles 
zwei Fractionen zu machen, und das dritte Product ald Rüdftand direct aus 
der Blafe abzulaffen. Es kann ſich nur fragen, wo die Grenzen diefer Frac⸗ 
tionen fiegen. Selbftredend muß, wenn der Rückſtand zum Schweröle gehen joll, 
die Deftillation fo lange fortgefegt werden, bis Teine irgend merkliche Menge 
von Benzolhomologen mehr im Rückſtande ift, und hiermit wird die Grenze der 
zweiten Fraction gegeben; wo ber Rüdftand zum arbolöle geht, kommt es 
nicht einmal barauf an, da ja bei deflen Behandlung mit Natronlauge die 
mit übergegangenen Kohlenmaflerftoffe doch noch abgefchieden werden. Im 
eriteren Falle geht man in der Regel fo weit, bi8 das Deftillat entfchieden in 
Waſſer unterzufinfen anfängt; im zweiten Falle arbeitet man meift mit dem 
Thermometer (f. n.). 

Mehr fraglich kann e8 fein, wo man die Grenze zwifchen der erften und 
zweiten Fraction fteden fol, Es kommt auch fo jehr viel nicht daranf an, da 
ja die zweite Fraction immer wieder in die Blaſe zurüdgeht. In der von 
Lunge früher geleiteten (engliſchen) Fabrik wurde als Unterjcheidungsmittel 
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das Aräometer angewendet, und wurde die Vorlage gewechjelt, ſobald dafielbe 
auf 10° under proof der englifchen Spirituswage (S 0,932 fpecif. Gem.) 
geftiegen war, wobei ungefähr ein Viertel des Leichtöles übergegangen war; 
dann deftillirte man weiter, bis das Deftillat in Waſſer unterfanf, was wieder 
einem Viertel bis zur Hälfte des Leichtöles entſprach. Die erfte Fraction (die 
Leichtöl-Naphta, in englischen Fabriken auch zuweilen als „twice run naphta® 
bezeichnet) zeigte, wenn man das Leichtöl direct von der erften Theerdeſtillation 
anmendete, folgende Refultate bei der Prüfung im Laboratorium: 


Deftillirend in Procenten bei 




































Siedepunft 930 | 100° | 110° | 120° | 130° | 188 160° | 171° 
D m....1- 14119 20 38 60 64 78 
18... 2. 612 20. || — | — | - 
2), 17 ....|—- | —-|ı 5 \ als | 4 79 
8) 10.. — — y|38 10 | 21 4 68.7 
32)8....1-|I| al —— - | - — I - | - 
4101.:...1—- 1-14 19 38 | 52 68 | 79 | 90 
5) 107 ..... — — 1 B 17 29 47 4 79 


| | 


la) ift das Reſultat der Rectification der erfien 50 ®Broc. von 1); 
3a) der erften 44 Proc. von 3). Hiernach eriftiren zwar große Verſchieden⸗ 
beiten in den Mittelftufen; als Endrefultat bleiben aber ſtets etwa 80 Pre. 
bis 1719 übergehend. Auch fieht man aus den Proben 1a) und 3a), daß 
man aus dem Leichtöle keinesfalls mehr erhebliche Mengen von Benzol, dagegen 
Toluol, Zylole ꝛc. gewinnen kann. 

Etwas höhere Siedepunkte zeigen natürlich die vom carbolfauren Katron 
abgenommenen Dele, wie aus folgendem Beifpiele erhellt, wo 1) die Deftillation 
des Deles jelbft, 2) die Nectification der erften 41 Proc. deffelben bedeutet: 


Siedepunkt 930° 100° 110° 120° 130° 1380 149° 160° 171° 


)ı18 — — — — u A 41 8 72 
2) — - 51 DB 3 2a, -— — — 
Davis!) giebt folgende Nefultate für „twice run naphta*: 
Specif. Gewicht Deftillirt bei " 
100° 110° 1200 140° 170° 200° 
2)0878...0 ı7 41 72 4 99 


b) 0888... 3 23 46 71 88 95 

01 ...2 a 40 62 80 91 

a) ⏑üö.o 93 9 67 81 8 

In Muspratt-Stohmann's Chemie (3. Aufl. 6, 1175) finden ſich 
folgende Angaben über die Deftillationsrefultate ans ſuddeutſchen (1) uud 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 646. 





Rectification des Leihtöles. 601 


norddentfchen (2, 3) Fabriken (umgerechnet in derfelben Weife, wie die obigen 
Angaben). 
Uebergehend in Procent bis: 


100° 130° 140° 180° 200° 


l) 106 25,0 — 88,9 57,2 
2) 15,4 — 22,5 44,0 — 
3) 20,3 — 2712 850,0 — 


Dei dieſer Angabe iſt übrigens jedenfalls nicht Leichtöl in dem oben an⸗ 
gewenbeten Sinne, fondern Borlanf und Leichtöl zufanmen gemeint. 

Schon aus diefen Laboratoriumsproben fieht man, daß die Deftillation 
bes Yeichtöles beifer mit Hlilfe des Thermometer ftattfindet. Es dürfte fich 
dann empfehlen, bie erfte Fraction bi8 170° aufzufangen und zum Borlauf zu 
geben, dann bis 205 oder 210° zu gehen und das Product wieder fpäter um⸗ 
zuarbeiten und den Rückſtand zum Carbolöle zu geben. Nah Wurtz's Dictio- 
naire de Chimie (I, 1633) behandelt man die zwiſchen 150 und 2000 über» 
gehende Hauptfraction des Theers (welche ungefähr unferem Leichtöle entfpricht) 
in folgender Weife: 


Erfte Rectification. 


a) Fraction bi8 1209, kommt zur entfprechenden Fraction des Vorlaufes 
(des bi8 150° erhaltenen Hauptdeftillates). 

b) Sraction von 120 bis 190°, kommt zur chemischen Reinigung mit 
Säure und Lauge, dann zur zweiten Rectification. 

c) Rüdftand (über 190°), geht zum Schweröfe. 


Zweite Rectification 
(der chemifch gereinigten Fraction b). 


a) Product bi8 1209 enthält Benzol und Toluol, kommt zu den ent« 
fprechenden Producten aus Vorlauf. 

b) Product von 120 bi8 1279 giebt Benzin Nr. 1 zur Fledenreinigung. 

0) „ „ 127 „ 140° „ n n„ 2. 

d) „ „ 140 „ 1500 u 4038 

e) Rüdftand, kommt zum Schweröle. 


Von dem zwilchen 170° und 2100 übergehenden Producte, das wir als 
fecunbäres Xeichtöl bezeichnet haben, wurde Runge in einer engliſchen Fabrik 
gefagt, daß man es in rohem Zuftande zur Reinigung bes Anthracend (S. 443 ff.) 
benutze, oder aber e8 mit Dampf rectificire (jedenfall® nad) chemifcher Reini- 
gung) und e8 dann als „aolvent naphta“ gleichfalls für Anthracenreinigung 
oder zum Anflöfen von Kautſchuk anwende. Wir haben ſchon im - vorigen 
Capitel gefehen, daß man eine gleiche, jedoch phenolfreie Fraction als Auf⸗ 
löſungsnaphta (Waſchöl) bei der Gewinnung des Benzols aus Koksofengafen 
verwendet. 
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‚Die Rectification des Leichtöles gejchieht aus ſchmiedeeiſernen Blafen, 
deren genauere Beichreibung hier unterlaffen werden kann, weil fie in ber 
Kegel genau wie eigentliche Theerblaſen gebaut und eingemauert ſind. Ihre 
Böden werden jedoch nie ſo ſtark nach innen gebogen, wie dies auf S. 312 
gezeigt iſt, weil beim Deſtilliren von Leichtöl viel weniger als bei Theer in der 
Blaſe zurückbleibt. Nur in den größten Fabriken wird es freilich lohnen, fie 
ebenſo groß wie Theerblaſen zu machen; ſchon in mittelgroßen wird man ver⸗ 
jingte Copien derfelben nehmen, da ja nur wenige Procente des Cheers hier 
zu behandeln find. So reicht 3. B. eine Leichtölblafe von 1,8 m Höhe und 
1,5 m Durchmefler für vier Theerblafen von der doppelten Weite und Höhe 
Sin. Es iſt nicht räthlich, erheblich kleinere Dimenſionen als die eben an 
gegebenen zu wählen, ſelbſt in kleineren Fabriken, ſondern lieber die Blaſe 
ſeltener gehen zu laſſen oder ſie zugleich zur erſten Rectification des Rohbenzols 
zu verwenden. Man kann nämlich eine Blaſe von obiger Größe, welche eine 
Füllung von etwa 3500 Liter faffen wird, leicht in einem Arbeitstage (7 bis 
9 Stunden) abtreiben und. über Nacht fichen laſſen, um-dem Ruccſtande vor 
dem Auslaufen Zeit zur Abkühlung zu geben. Der Dom der Blaſe iſt mit 
Mauerwerk oder fonft fchlecht leitender Bekleidung bedeckkt. Der Helm ijt von 
Gußeiſen und fett fich in ein 50 mm weites Eifenrohr fort, welches im eine eijerne 
Kühlfchlange übergeht, deren Weite anfangs 37 mm ift und bis auf 25mm 
abnehmen darf. Ein Kiühlbottich von 1,8 m Höhe und 1,2m Weite genügt 
für eine Blafe von obiger Größe. Mean ftellt ihn am beiten fo auf, daß er 
durd) eine. Mauer von der Blaſe getrennt ift, und felbftredend gilt dies audı 
von den beiden Vorlagen fiir Naphta und zweiten Leichtöl; auch das Ablaß 
rohr für den Rüdftand geht am beten durch diefe Mauer hindurch, fo daß alle 
dieje Theile von der Blafenfenerung volltommen ifolirt und dabei mit einem 
Blide zu überſehen find. Fig. 163 zeigt diefe Anordnung. 

Das Ablaßrohr für den Rüdftand wird am beften mit einem Schrauben 
gewinde verjehen, um benjelben durch ein Eiſenrohr unmittelbar und dicht ab- 
geichloffen in den Schwerdl⸗ oder Carbolöfbehälter ablaufen lafjen zu können. 
Trotz übernächtiger Abkühlung bleiben nämlich diefe Rückſtände noch immer 
jehr Heiß und ftoßen äußerft beißende und beläftigende Dämpfe aus. 

Diie Übrigen Ausrkftungsftüde, Mannloch, Füllrohr, Luftauslaßrohr, 
Thermometer, verſtehen ſich von ſelbſt; ſehr anzurathen iſt auch ein Sicherheit 
ventil von einfacher Conftruction (S. 322 u. ff.). 

Beim Betriebe der Leichtölblafe kann man anfangs auch ſtark feuern, 
muß aber fofort mit Eintritt der Deftillation die Hite mäßigen und darf dieſe 
erft fpäter wieder fteigern. Es geht nämlich auch hier noch etwas Waſſer 
mit über, welches aber bald wieder aufhört. So lange noch Naphta übergeht, 
alſo etwa bis 150 oder 170°, muß man im Kühlbottich kaltes Waſſer ar 
fließen laflen. Bon jett ab aber muß man Kühlwafler und Deftillat warm 
werben lafjen, weil Naphtalin in großer Menge mitlommt und das Kühlrohr 
verftopfen könnte, wenn es fchon in demſelben austruftallifitt. Um wie viel 
nöthiger dies ift, wenn man bas vom carbolfauren Natron abgehobene Tel 
beftillirt, iſt ſchon ©. 578 bemerkt worden. Beſonders iſt auch baranf ju 
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achten, daß der Abflug des Kuhlrohres in die Vorlagen fo angelegt werde, daß 
das Deftillat völlig auslaufen kann; fonft Fryjtallifirt beim Aufhören ber 
Operation darin ein Pflock von Naphtalin, was beim Wiederbeginn einer neuen 
Operation von ben Arbeitern überſehen werden könnte und zu höchſt bedenk ⸗ 
licher Spannung in der Blafe führen würde, namentlich wenn fein Sicherheits- 
ventil da ift. 

Es kommt aud) vor, wenn man die Blafe vor dem Ablaſſen des Rüd- 
ſtandes zu fehr abfühlen läßt, daß ber Iegtere durch Naphtalinausfcheidung 


Sig. 168. 


ganz erftarrt und nicht auslaufen will; mar muß dann die Blaſe nod) einmal 
anwärmen. 

Statt der beſchriebenen einfachen Leichtölblaſen wenden manche Fabriken in» 
direete Heizung durch Dampf an, weldhe aber feinen erheblichen Vortheil gewährt. 
Dagegen ift es ſchon in diefem Stadium nitglic, ftatt eines einfachen Helmes 
einen Kronenaufſatz zur Dephlegmation anzuwenden, um eine ſchärfere Tren- 
nung der Producte zu erreichen, wie wir e8 im nächſten Capitel näher fehen 
werben. 


Der Borlauf. 


Wir bezeichnen mit diefem Namen das leichtefte, direct gewonnene 
Deftillat vom Theer, wie es ©. 340 näher angegeben worben ift, und werden 
jet feine weitere Verarbeitung bejchreiben. 

Mit unferem Vorlaufe ftimmt die „rothe Naphta“, „Efienz“, essence 
legere, first runnings, crude naphta, first light oils 2c. überein. 

Der Borlauf enthält jelbftredend die leichteft flüchtigen Beſtandtheile des 
Theers, wie fie ſich ans dem zweiten Capitel ergeben, aber daneben, in Folge 
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der Eigenthümlichkeit jeder fractionirten Deitillation, ſtets noch bebentend 
ſchwerer flüchtige. Wir finden daher in ihm nicht nur Benzol mit allen feinen 
Homologen, fondern aud) merkliche Diengen von Thiophenen, Phenolen, Naphtalin. 
Anilin und anderen flüchtigen Bafen ꝛc. Bon den leichter flüchtigen Körpern, 
welche wir als Berunreinigungen anfehen und möglichſt entfernen müſſen. 
feien bier erwähnt: Methanhomologe, Thiophene, Dlefine, Schwefeltoglenftoit, 
Mercaptane, Nitrile, Inden, Cumaron, Cyclopentadiön ꝛc. 

(Das öfter erwähnte „Eupion“ und Mansfield’s Alliol wird man 
wohl unter diefen Körpern juchen müflen.) 

Da an eine Unterfcheidumg und Trennung aller diefer Körper fiir gewöhn⸗ 
lich gar nicht zu denken ift, am allerwenigften für technifche Zwede, fo bedient 
man fid) gewöhnlic, für die Werthermittelung des Borlaufes ganz derfelben 
fractionirten Deftillation in Heinem Maßſtabe, wie fie oben (S. 599) für das 
Leichtöl befchrieben worden ift, mit Rectification des fllichtigen Theile. Folgende 
Tabelle zeigt einige folche „Analyfen“ von Borlauf aus verfchiedenen euglifchen 
Fabriken. Es gingen über Bolumprocente bei: 
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Bei allen diefen Proben tauchte das Thermometergefäß zu Anfang der 
Deftillation eben noch in die Flüffigfeit ein; der „Siedepunkt“ zeigt alſo 
natürlic) eine viel höhere QTemperatur an, als die, bei welcher die Dämpfe 
wirklich übergingen, und ebenfo find aud) die fpäteren Temperaturen ſämmilich 
etwas zu hoch. 

3a ift das Refultat der Rectification der erften 43 Proc. von 3; 5a das 
der erften 61 Proc. von 5. 

Dbige Tabelle zeigt, daß die Zufammenfegung des Vorlaufes namentlid 
bei den niedrigeren Siedepunkten eine fehr wechjelnde fein kann, ohne daß die! 
durch das fpecififche Gewicht irgendwie angezeigt würde. Letzteres ift daher 
abjolut wertälos für die Beftimmung des Handelswerthes einer Rohnaphta; 
ſelbſt eine einfache Deftillation der legteren genügt noch nicht und man jollte 
jedenfalls wenigſtens das bis 1309 Uebergegangene rectificiren. Selbft dam 
befommt man nod) immer ganz abweicdhende Kefultate, wenn man, wie in 
England gebräuchlich, da8 Thermometer in die Ylitffigkeit reichen läßt, je nadı 
der Größe der Ketorte, der Menge der Flüſſigkeit u. |. w. Das eimig Zw 
verläffige ift e8, wenn man das Thermometergefäß bis zur Höhe bes Abzugk 
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rohres reichen läßt und am beften im einem eigentlichen Fractionirkolben 
arbeitet, an welchen man einen Liebig' ſchen Kühler anfegt (Fig. 164). Noch 
befier wenbet man einen Dephlegmirungsauffag an, wie Linnemann's Drei» 
tugelapparat (vergl. nächſtes Capitel). Es hat ſich als das ficherfte erwieſen, 
das Thermometergefäß genau wie hier gezeichnet einzuftellen, nämlich) jo, daß 
fein oberes Ende in einer Linie mit der Unterfeite des Dampfrohres fteht. 
Genanere Methoden zur Werthbeftimmung von roher Naphta werden am 
Ende des 11. Capitels beſchrieben werben. 


Hohenhanfen!) giebt folgende Refultate: 
A. Englifche Naphta. 


Wigan Vorlſhire Schottland 

°C. Proc. Proc. Proc. 
15....0— 4 Bei 
10.... 4 16 17 
120....21 34 38 
130. ... 33 47 49 
140.... 46 _ 58 
150. ... 55 _ 69 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 73. 
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B. Franzöfifhe Naphta. 


D’Anzin Blanzy Comp. Pariſ. de &g;. 
0C. Proc. Proc. Proc. 
100.. 5 14 10 
120.. 24 37 23 
130... 39 49 655 
140.... 50 59 75 
150. . . „60 69 90 
160. . . . 67 17 98 
170. ..6.7 85 — 


Davis (f. u.) giebt als Durchſchnitt vieler Naphtaſendungen aus allen 
Theilen Englands an: 
Specif. Gem. 100° 110° 120° 140° 170° 200° 
0,805 2 14 33 57 80 9 


Ein guter Vorlauf jollte bei der erften Deftillation bis 100° mindeſten⸗ 
10 Bol-Proc., bei der Rectification des bis 1309 Webergegangenen aber his 
100° mindeftend 25 Proc. abgeben. Bis 1709 giebt er im Durchſchnin 
78 Proc. ab. 

Watſon Smith fand für den aus Theer von WigansCanneltohle 
(S. 391) erhaltenen Vorlauf: 

Unter 130° 140° 150° 160° 170° 180° 190° 

15 20 10 6 9 7 11 Pıx. 


Folgendes find Deftillationsrefultate von Rohbenzolen continentaler (haupt: 
ſächlich deutſcher) Theere: 





Aus norddeutſchem Theer | Aus ſüddeutſchem Theer eier Pre 














I | I | m | w | v | vI 
in BolsProc. - in Vol.⸗Proc. 
| " ! 
bis | — | 4,0 8,0 — — — 40 — 
90° | 3,0 6,0 5,0 9,0 8,0 5,0 95. 460 
100° | 160 | 17,0 80 | 81,5 | 240. | 180 I 20,0 , 190 
110° | 280 | 320 | 120 | 480 | 875 | 24,0 ! 310 | 80 
120° | 390 ; 420 | 165 | 580 | 465 | 32,5 | 41,0 |; 450 
130° i 470 | 50,0 | 220 | 67,5 | 530 | 390 | 460 ' 520 
140° | 54,0 | 580 | 280 || 740 | 580 | 45,5 | 50,0 ' 5x0 
160° | 60,0 | 640 | 335 | 780 | 645 | 500 | 570 640 
160° | 66,0 | 70,0 | 39,5 || 82,5 | 680 | 56,0 | 63,0 690 
1701 — , 70 | 460 | 865 ! 710 | 60,0 _ m 
180° I — ' 810 | 545 , 90,0 | 750 | 685 — 9 
10° | — | 860 | 65.0 “ %0 ' 795 — — — 
2000 — 905 | 780 17 - | - — 
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Bei III ſind Vorlauf und Leichtöl nicht getrennt aufgefangen, alle übrigen 
Proben beſte hen aus reinem Vorlauf. 


Chemiſche Reinigung. 


Der Borlauf, ebenjo wie die Leichtölnaphta, welche ihm in ganz ähnlich 
iſt (S.340), wird regelmäßig vor jeder weiteren Rectification einer chem iſchen 
Reinigung (Waſchung) unterworfen, beftehend in einer. Behandlung mit 
Schwefelfäure und Alkalien, feltener mit orgdirenden Mitteln. 

Die chemiſche Reinigung bezwedt jowohl die Entfernung der Phenole und 
Bafen, als auch gewiffer, durch Schwefelfänre veränderlicher Körper, welche 
ſich durch Deftillation vom Benzol nicht trennen lafjen und im fertigen Pro- 
ducte häufig Veranlaffung zur Gelb» und Braunfärbung geben. Die erite 
Operation befteht in der Regel in der Ertraction bes Phenols durch Natron⸗ 
(auge von 15 bis 209 Bé., was durchaus rationell ift, da die Rohöle in der 
Regel von 5 bis 15 Proc. Phenole enthalten, welche bei einer vorgängigen 
Reinigung durch concentrirte Schwefeljänre zum Theil ald Sulfofäuren ver- 
Ioren gehen würden. Man kommt aus diefem Grunde and mit weniger 
Scmefeljäure aus, wenn man das Wafchen mit Lauge demjenigen mit Schwefel- 
ſänre vorhergehen läßt. ‘Die Beſtimmung der erforderlichen Menge an Natron: 
lauge erfolgt in derfelben Weife, wie wir dies im vorigen Kapitel gejehen 
haben. Nachdem fich die alkalische. Phenollöfung in der Ruhe abgefekt hat, 
trennt man fie durch Abziehen vpn dem darüber ftehenden Dele und verarbeitet 
fie weiter mit dem aus Carbolöl gewormenen Phenolat. Gut, wenn auch nicht 
abfolut erforderlich if .e8, wenn man nad) dem Wafchen mit Lauge nochmals 
mit Waſſer nachwäſcht, um die legten Antheile von Alkali zu entfernen. 

Das im Reinigungsapparate zuritdbleibende Del unterliegt Hierauf einer 
weiteren Wafchung mit concentririer Schwefelfäure. Dieje wird in der Regel 
in zwei Phafen ausgeführt. Man fest zunädft etwa 2 bis 3 Proc. Schwefel- 
ſäure von 66° BE. zu und agitirt. Nach etwa einftündigem Rühren zieht 
man die theerartig gewordene Schwefelfäure, melche in der Ruhe raſch zu 
Doden finft, ab, und giebt weitere 5 Proc. Schwefelfäure von 66% Be. zu, 
worauf man wieder eine Stunde das Rührwerk arbeiten läßt. . Auch diefe 
Säure läßt ſich in dickem, theerartigem Yuftande abziehen. Man wäjſcht mit 
Waſſer unter geringem Zuſatze von Lauge das rüdftändige Del aus, fo daß 
es ſäurefrei in die Deftillirapparate gelangt. (Prüfung des Waſchwafſers mit 
tothem Lackmuspapier!) 

Die Function der Schwefelfäure ift die, die Baſen zu binden, die 
Olefine aufzulöfen, ſowie überhaupt die durch fie veränderlichen Körper zu ents 
fernen. Sie wirkt auch auf das Naphtalin und das Phenol unter Bildung 
von Sulfofäuren, welche fich in der übrigen Säure auflöjen. Auch das Thio- 
phen und feine Homologen löſen fi) zum Theil darin auf. Auf die eigentlich 
werthuollen Beftandtheile, das Benzol und deflen Homologen, namentlid, die 
niebrigeren derſelben, wirft fie bei mäßiger Quantität und in der Kälte nur 
ſehr unbedeutend ein; aber da ihre Einwirkung auch in diefer Beziehung nicht 
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gleich Null zu fegen ift, fo foll man fie nicht mehr als nöthig verlängern und 
auch feinen Ueberfchuß über das zur Reinigung Nothwendige hinaus nehmen. 

Im Ueberfchuffe angewendet bilbet die Schwefelfäure and, „Sulfodle“, 
db. h. theils Sulfofäuren, theils Sulfone, 3. B. (C5H5)sSO,, welche in den 
Kohlenwaflerftoffen gelöft bleiben. 

Nach von Zunge!) angeftellten Verſuchen ift unter gleichen Umſtänden 
die Löfende Wirkung der Schwefeljäure ftärker bei den höheren Howologen ale 
beim Benzol jelbit. Nach fünf Minuten langer Behandlung mit 5 Proc. con 
centrirter Schwefelfäure verliert Benzol 0,1 Proc. (wenn e8 ganz thiophenfrei 
ift, noch weniger), Xylol aber 0,25 Proc. Die Menge der aufgelöften Koblen- 
waflerftoffe fteigt mit der Dlenge der angewendeten Säure und mit der Tempe 
ratur. Nach der Behandlung mit Schwefelfäure nimmt Benzol eine gelbliche, 
Toluol eine.grünliche, Xylol eine röthliche Farbe an; aber diefe Farben ver- 
ſchwinden fümmtlich beim Wafchen mit Waffer. 

Für die zweite Wafhung mit Schwefeljäure fann man nur bie Kärkfe 
Säure bed Handels verwenden, während für die erfte Behandlung, melde 
bauptfäcjlich eine Entwäflerung bezwedt, folche von etwa 60% Bô., melde 
weſentlich billiger ift, ausreicht. 

Der Mechanismus der Schwefelfäurewäfche war lange Zeit ein dunkeles 
Gebiet und ift exft durch die bewunderungswürdigen Arbeiten von Kraemer 
und feinen Mitarbeitern völlig aufgeklärt worden. Man bat die Hanpr 
wirkung der Schwefelfäure in der Entfernung gewiſſer undefinirbarer Sub 
ftanzen, die man unter dem Phantafienamen „Brandharze“ zufammenfaktt, 
gefucht, neben welchen auch Kohlenwaſſerſtoffe der Fettreihe, Bafen ꝛc. in 
Löfung gehen. Kraemer und Spilter?) aber zeigten, daß die Wirkung der 
Scwefelfäure eine condenfirende ift, indem fie gewiſſe Beftandtheile des Roh⸗ 
benzol8, wie Cumaron, Inden, Cyclopentadiön zu harzartigen Verbindungen 
polymerifirt, und andererjeits auch moleculare Verbindung des Styrols mit 
Methyibenzolen verurſacht. (Bergl. Cap. III, ©. 169, 206 und 239.) 

Der Mifchapparat zur hemifhen Reinigung der Rohnaphta muß 
natürlich den Säuren und Allalien Widerftand leiften fünnen. Man wende 
dazu an vielen Orten mit Blei ausgefleidete Holzgefähe an, wobei die einzelnen 
Dleitafeln nicht mit Weichloth, fondern durch Zufammenfchmelzen mit der 
durch Luft angeblafenen Waflerftoffflamme verbunden fein müfjen. An anderen 
Orten aber nimmt man gußeiferne Gefäße, welche fo gut wie feinen Reparo- 
turen ausgeſetzt find, die bei Bleigefäßen leicht vorfommen. Gußeiſen wird 
von der ftarfen Schwefelfäure überhaupt jo gut wie gar nicht angegriffen, und 
noch weniger, wenn fie fich mit theerigen Beftandtheilen beladen hat. Daher 
kann man auch ohne allen Schaden gußeiferne Maſchinentheile für Rühr⸗ 
apparate anwenden, und aud) die Ablaßhähne findet man fogar oft aus diejem 
Metalle angefertigt, obgleich folche aus Hartblei, Hartgummi oder Gteinzeug 
entjchieden vorzuziehen find. Ganz zu verwerfen find dagegen Hähne ans 
Meſſing oder Rothguß, weldhe in fürzefter Zeit undicht werden. 


2) Chem.Ztg. 1888, ©. 5 u. 57. — *) loc. cit. 
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Bei der großen Flüchtigleit des Benzold kann die Arbeit der Reinigung 
natürlich nur im gefchlofjenen Apparaten erfolgen und der Ablaghahn muß 
jederzeit fo eingerichtet fein, daß man die fi) am Boden anfammelnde Reinigungs» 
fäure, fowie das Waſſer 2c. bis auf ben legten Tropfen abziehen kann. Man 
giebt daher am beiten dem Boden Yall nad) einer Seite hin, oder madt ihn 
coniſch, und bringt an der tiefften Stelle den Hahn fo an, daß fein Theil des- 
felben iiber den Boden hinausragt, daß alſo durchaus keine Mifchung von 
slüffigfeiten beim Ablaflen ftattfinden fann, wenn man mit genügender Bor» 
fiht verfährt; vergl. auch ©. 519. 

Das Mifchen der Naphta mit den Reinigungsmitteln kann in kleineren 
Etabliffements genügend durd) Handarbeit gefchehen, um fo mehr, als ja nur 
wenige Procente des Theers diefer Operation unterliegen. In dieſem Falle 
verwendet man ein Rührwerk, das ftatt der Riemenſcheiben zum Antriebe eine 
Handkurbel befist. Ganz ausgeſchloſſen aus fanitären und feuerpolizeilichen 
Gründen ift das Rühren mittefft Rührfcheites oder Krücke im offenen Gefäße. 

Es liegt auf der Hand, daß dem Mifchen mit der Hand dasjenige auf 
mehanifchem Wege weitaus vorzuziehen ift, und alle größeren Fabriken 
thun wohl auch heutzutage das letter. Auch hierbei wendet man zuweilen 
die Mifchung durch einen vielfach vertheilten Luftſtrom an, wie fie für das 
Carbolöl, S. 519, befchrieben worden ijt. Die Mehrzahl der Fabriken zieht 
jedoch in diefem Falle mechanische Rührwerke vor, weil der Luftftrom leicht 
Perluft durch Mitführen von Benzol verurfahen Tann; doch wird dies 
kaum ernftlich fein, da das Miſchen nur 10 bi8 15 Minuten zu dauern 
braucht. Es ſeien daher hier wenigitens einige von den verbreitetften Miſch⸗ 
maſchinen kurz erwähnt. Schon ©. 519 ift auf den Hübner' ſchen Apparat 
hingewiefen worden, welcher nad) Art eines Butterfafles conftruirt ift, indem 
die Miſchung durd) einen vertical auf» und abgehenden, mit vielen Löchern 
durchbohrten Kolben gefchieht (alfo ganz nad) dem Principe der oben befchries 
benen Mifhung mit Handkrücken). in ähnliches Princip liegt dem nad) 
Riebeck's Angaben von Jung und Muft in Halle conftruirten Apparate!) 
zu Grunde, nur daß bei diefem die Bewegung, ftatt durch eine Transmiffion, 
duch einen direct auf das Miſchgefäß aufgejegten Dampfcylinder gefchieht, 
defien Kolben mit der Mifchicheibe an einer Kolbenftange fist. Die Miſch⸗ 
maſchine von Rolle?) befteht aus einem fchiefliegenden gußeifernen Faſſe, 
deſſen Schwerpunkt in die horizontale Welle füllt, mit Schöpflöffeln zum Auf. 
fangen der ſich an der Peripherie bewegenden ſchweren Säuren und Laugen. 
Diefe, fowie die von Boigt?) conftruirte Miſchmaſchine, fcheinen weniger für 
unjeren Zweck geeignet, als die Hitbner’fche oder auch die von Yacobit). 
Bei legterer (Fig. 165 a. f. S.) ift der gußeiferne Cylinder aa von einem 
äußeren ſchmiedeeiſernen Dampfmantel bb umgeben (welcher fir Rohnaphta fort- 
fallen fan, aber für Carbolfäure, Naphtalin 2c. unentbehrlich ift) und am Boden 
coniſch vertieft. In diefer Vertiefung drehen ſich die Schaufeln einer hori- 

1) Beſchrieben von Fuhſt, Dingl. Polyt. Journ. 166, 21. — *) Wagner’s 
Jadresber. 1862, S. 680. — °) Dingl. Polyt. Journ. 167, 261; nah Sacobi 
(ebendaf. 168, 264) ganz unbraudbar. — *) Ibid. 168, 261. 

Lunge -Köbler, Eteinkohlentheer. 39 
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zontalen Rührwelle c, weldhe durch eine verticale Welle d feitlich bewegt wird, 
fo daß der Inhalt des Mifchgefäßes überall frei zugänglich ift. Bei der aus 
der Figur erfichtlichen Einrichtung find Stopfblichien vermieden, weil deren 
Padung gegen die Schwejelfäure nicht haltbar gemacht werden konnte und die 
Säure bald die Wellenhälfe ausfraß, fo daß eine Dichtung unmöglich wurde. 
Verbleien, Asbeſtpackung ıc. halfen nichts. Der Heigdanıpf, welcher natürlich 
in unferem Falle überfluſſig ift, tritt in der Höhe von f ein und das Conden- 
ſationswaſſer bei g aus. A zeigt den Ylüffigkeitsftand incl. Waſchmittel. Tie 
Stugen i und % dienen zum gefonderten Ausfluſſe des Deles und Waſch 
mitteld. Das Gefäß aa follte aus einem Stüde gegoffen und beim Gufie 


Fig. 165. 
Big. 166. 


der Boden nad) unten gerichtet fein, um Blaſen zu vermeiden, welche bejon- 
ders der Säure gegenüber ſehr fäblic wären. Die Antriebswelle e macht 
45 bis 50, die Rührwele c 64 bis 72 Umdrehungen in der Minute. Der 
Apparat, welcher bei der gezeichneten Größe drei Tonnen faßt, kann von zwei 
Mann bedient werden; da das Drehen immer nur wenige Minuten dauert 
fann man von Mafchinenbetrieb abjehen. 

Eine fehr gute Conſtruction eines Miſchungsgefäßes zeigt Fig. 166- 
Innerhalb des äußeren Gefäßes ift hier ein Meiner Cylinder, der oben md 
unten offen ift und in feiner Mitte eine fenfrechte Welle mit einer ardime 
diſchen Schraube trägt. Durch die Umdrehung ber letzteren wird bie, fett 
ſchwerere, Säure oder Lauge in dem inneren Cylinder gehoben und über beflen 
Rand in die den äußeren Cylinder füllende Naphta ansgegoffen. So mie ſie 
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herunterſinkt, wird fie wieder von der Schraube erfaßt, und auf dieſem Wege 
eine jehr gute Miſchung bewirkt. 

Einen ähnlichen Apparat haben fih Burt Bonlton und Haywood 
und E. R. Gabbett patenticen laſſen. Durch conifche Geftaltung des inneren 
Cylinders erreichen diefelben mit ihrem „Rapid Mirer“ entweder eine 
Bewegung der Fluſſigkeit von oben nad} unten ober umgefehrt, je nachdem fie 
das weite Ende des Einſatzſtückes nach oben oder nach unten anordnen, wie 
dies auf den Fig. 167 und 168 angebeutet ift. 

Das Miſchgefaß muß Hoch genug aufgeftelt fein, um von dem in feinem 
Boden angebrachten Hahne noch Fall zu haben, fowohl zum Abziehen der 
Schwefelſãure als zu dem der Waſchwäſſer und Laugen. Die Schwefelſäure 
wird manchmal gleich in Ballons gefült, fonft aber durch eine Bleirinne nad) 
einem außerhalb belegenen Reſervoir abgeleitet. Die Waſchwäſſer läßt man 
nicht direct weglaufen, weil es faft unmöglich ift, zu verhindern, daß nicht hin 

Fig. 167. 
Fig. 168. 


und wieder ein wenig Del mit benfelben tommt. Ma führt daher den 
Ablaufcanal in das Neinigungshaus hinein und läßt ihn dafelbft in einem 
BVafferfade endigen, in welden man bie Waſchwäſſer durch eine Rinne einlaufen 
läßt. Zugleich giebt man dem Boden des Haufes Fall nad) diefer Stelle Hin, 
fo daß irgend vergoffene Dele nach diefem Waflerfade zu geſchwemmt werben 
tönnen. Der Abfluß findet aus dem Waflerfade in den Canal nicht von 
oben, ſondern durch einen Siphon, d. i. ein biß nahe an den Boden reichenbes 
Rohe ſtatt, welches ſich oben rechtwinkelig abbiegt und durch die Geite bes 
Waſſerſackes hindurch in den Abflufcanal reiht. Da nun der Abfluß immer 
vom Boden des Wafferfades ausgeht, jo kann ſich das Del ungeftört oben an- 
ſammeln, um von Zeit zu Zeit abgeſchöpft zu werben. 

Die Miſcharbe it wird folgendermaßen ausgeführt. Man vernachläſſige 
mie, nachdem die zu reinigende Naphta in den Mifchbottich eingepumpt ift, 
derſelben etwas Ruhe zu laſſen und das ſich unten anfammelnde Waller, an 

39* 
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welchem es nie ganz fehlen wird, vollftändig abzuziehen, ehe man die 
Schwefelfäure zuſetzt, welche ſich fonft verbiinnen würde. in umfichtiger 
Ürbeiter ift im Stande (und dies gilt auch bei den folgenden Reinigung 
arbeiten), durch vorfichtige Stellung bed Hahnes, Beobachtung der Yarbe und 
Probiren mit dem Finger das Waffer ohne einen Tropfen Del abzulafien. 
Sollte e8 doch, etwa bei weniger geübten Arbeitern, vorlommen, daß etwas Tel 
mitläuft, fo wird dieſes in dem eben befchriebenen Waflerjade zurildgehalten. 

Das Quantum der zur Neinigung erforderlihen Schwefeljäure ift 
natürlich den Umftänden nad) verfchieden; doc nicht jo bedeutend, al® man 
denken könnte. Nach der Erfahrung genügen 8 bis 10 Proc. des Oeles, und 
zwar ſowohl bei Vorlauf als bei Leichtölnaphte. Bei Mehrzufag ift ber 
Neinigungsverluft größer, bei Minderzufag find die Deftillate, namentlich die 
Solventnaphta, nicht mehr bleibend farblos und naphtalinfrei zu erhalten. 
Friſch deftillirte Dele beanfpruchen immer etwas weniger Säure als alte Tele, 
in welchen die Brandharzbildung fchon weiter fortgefchritten ift. 

Bei Anwendung einer Mifchmafchine genügt eine Zeit von 10 bi 
15 Minuten zum gründlichen Durchmiſchen der Säure mit dem Oele. Hier 
auf muß man mindeftens drei Stunden warten, bis die Ylüffigkeit fich geklärt 
hat. Noch befier nimmt man das Miichen als letzte Tagesarbeit vor und 
läßt über Nacht abjigen, aber auch nicht Länger, weil die Reinigungsjäure nad 
dem vollftändigen Erkalten fo didflüffig wird, daß fie nur ſehr ſchwer auf 
dem Hahne läuft; auch fcheiden fich bisweilen ganze Klumpen einer pechartigen 
Maſſe aus, welche den Hahn ganz verftopfen. Wenn fich die Säure aud) nadı 
fürzerem Stehen allzu did zeigt, jo ift dies ein Zeichen, daß die Unreinigfeiten 
in diefem alle fehr bedeutend waren, daß 3. B. eine Verunreinigung der 
Vorlaufes mit Übergeftiegenem Theer, oder der Leichtölnaphta mit Teichtem Tele 
ftattgefunden hat. Man hätte, wenn man dies vorher gewußt hätte, von 
vornherein mehr Schwefeljäure nehmen follen und wird fpäter and) mehr 
Lauge gebrauchen. Auf demfelben Wege wird man alſo eine früher vor: 
gefallene Nachläffigleit der Arbeiter noch nachträglich entbeden können. Um: 
* gelehrt, wenn die Reinigungsfäure zu biinn erfcheint, ift dies ein Zeichen, daß 
zu viel Säure zugefegt oder daß das Wafler nicht vollkommen abgelaſſen 
worden war. Beides follte wicht vorkommen. Im Allgemeinen wird man 
finden, daß die Säure durd) Aufnahme von Stoffen aus den Theerölen ihr 
Bolumen verdoppelt hat. 

Es ift erforderlich, die Säure bis auf den legten Reſt abzulafien, und 
den Boden und Hahn des. Gefäßes dem entfprechend einzurichten. Wenn ein 
Reſt von Säure zurüdbliebe, jo würde ſich aus diefer beim Berbiinnen durd 
das erſte Waſchwaſſer ein großer Theil der gelöften Stoffe wieder ausſcheiden 
und die Naphta aufd Neue verunreinigen. Man läßt die Reinigumgefäure 
direct in fchmiebeeiferne oder mit Blei ausgeichlagene hölzerne Reſervoits 
laufen, in denen fie zu weiterer Verarbeitung oder zum Verlaufe angejanmelt 
wird; niemals darf diefelbe, auch felbft in verdliinnten Zuftande, in Flußläufe 
eingeführt werden, da fchon geringe Mengen dem Fiſchſtande änferft getähr: 
lich find, 
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Falk?) ſchreibt folgendes Verfahren vor, um bie Wegfuhrung von 
Naphta mit den legten Theilen der Säure in Form einer Emulfion, und zu⸗ 
gleih die Verunreinigung der Naphta durch Ausſcheidungen aus zuriids 
gebliebener Säure bei Zufag von Waffer zu vermeiden. Nach Abzug ber 
erften Reinigungsfäure rührt er die Naphta 15 Minuten mit 0,5 Proc. 
Schwefelfäure von 60% Be., zieht diefe ab und wiederholt die Operation mit 
Zäure von 50% Bs. Nachdem die Stärke ber j hmugigen Säure allmälig 
heruntergebradjt worden ift, fann man die legten Spuren derſelben mit 
Waſſer oder Alfalien entfernen, one daß eine Emulſion ſich bilden wird. 

Nach Abziehen der Schwefeljäure folgt ein Waſchen mit Wafjer. Man 
Läßt etwa ein Fünftel vom Volumen ber Naphta an Waſſer zulaufen, miſcht 
eine Biertelftunde gut durch und läßt eine halbe Stunde abfigen. Das ſtark 
tothgefärbte Waſſer wird durd) den Bodenhahn, mit aller Vorſicht gegen das 
Mitlommen von Del, abgelafien und fließt durch den Waflerfat im Boden 
des Haufes fort. Dieſe Waſchung Fig. 169. 
wiederholt fid} nod) dreimal, und wenn 
das legte Waſſer noch etwas Färbung 
zeigt, noch einmal. Auch das fünfte 
Waſſer ſchmeckt noch etwas bitterlic, 
was aber wohl mehr von der Naphta 
herrühren mag; auch eine ſchwache 
Reaction auf Lackmuspapier ſchadet 
nichts, aber jedenfalls ſollte das Waſſer 
io gut wie gar feine Färbung mehr 
zeigen. Wirkungsvoller und fürzer ald 
da8 Häufige Auswaſchen mit Waſſer, 
und in Folge Arbeitserfparniß ebenfalls 
nichtstheurer, ift eine einmalige Waſchung des Oeles nad) dem Säuern unter 
Zufag von etwas Natronlauge, wie ſchon früßer erwähnt. 


5. Hirzel (D. R.-P. Nr. 34315) verbindet die Deftilation der Dele 
mit dem chemischen Waſchen zu einer Operation, indem er die Dämpfe des 
leiten Deles mit den Chemifafien in Form eines Staubregen® innig mengt. 
Fig. 169 zeigt bei a die Blafe, d den Imjector (Zerftäuber), c das Dampfs 
tohr, d das die Chemikalien führende Rohr, e den Vorkühler, f den eigentlichen 
Kühler. 

Der Berluft beim Reinigen beträgt erfahrungsgemäß durchſchnittlich 
8 Bol-Proc. der Miihung von Vorlauf und Leichtölnaphta. Bei guten Delen 
finft er Häufig auf 5 Proc., felbft 4 Proc, bei ſchlechten kann er auf 12 Proc. 
anfteigen. Frifche Probucte erfordern nicht nur weniger Reinigungschemilalien 
als alte Dele (S. 612), fondern erleiden aud) weniger Reinigungsverluft. Der 
legtere kann bei forglojer Arbeit, wenn zu viel Naphta mit dem Waſſer weg⸗ 
läuft, auf da8 Doppelte und mehr des wirklich unvermeidlichen fteigen; auch, 


!) Chem.⸗gig. 1885, ©. 1869, 
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der Waſſerſack kann nicht ganz davor ſchutzen, da ſtets ein wenig Naphia im 
Waſſer fuspendirt bleibt. 

Bei der Deftillationsanalyfe von gereinigter Naphta findet man bie Sieder 
punkte meift ein wenig höher als bei derjenigen des Rohmateriales. Es wird 
alfo die Entfernung der hocjfiedenden Körper (Phenole, Naphtalin, Baſen) 
durch diejenige ber leichter fiedenden (Methane, Olefine, Schwefelverbindungen :c.) 
mehr als compenfirt. Cine volltommene Reinigung, fo daß nur Benzol und 
feine Homologen zuriicbleiben, ift natürlich nicht zu erwarten; namentlich bleibt 
ſtets noch Schwefeltoplenftoff, oft in nicht unbebeutender Menge, zuräd, und 
felbft das „chemifc reine“ Benzol, Toluol 2c. enthielt früher, ehe Bictor 
Meyer das Thiophen und defien Homologen entdedt hatte, dieſe Körper, ohne 

Fig. 170, daß man etwas davon wiſſen 

Tonnte. Specielle Verfahren 
zur Entfernung einzelner 
Theerbeftanbtheile werden wir 
weiter hinten kennen lernen. 
Zur Reinigung des Stein: 
kohlentheerbenzols hat bie 
Badiſche Anilin- und 
Sobdafabrit!) randende 
Schwefelfänre vorgefählagen. 
Nach ihr genügt ein Zuleh 
von 4 Proc. mit einem Ge 
halte an SO, von 20 bit 

25 Proc, melde in einem 
eigenartig conftruirten Appa- 
rat eingeftäubt, während ae 
Rohbengol mit fich felbi? agi- 
tirt wird. Um eine voll 
fommene Wirkfamleit des An« 
hydrids zu erreichen, ift eine vorherige Entwäflerung bes Benzols mit 66° 
Schwefelfäure erforderlich. Der Apparat befteht aus einem chlindriſchen 
Gehäufe DS (f. Fig. 170), in welches zwei concentrifch in einander ſtedende, 
tegelförmige Ditfen D! und D2 münden. Der inneren Duſe D! wird durch 
Rohr A Drudiuft, bezw. Gas oder Drudflüffigfeit, und dem Zwiſchenraum 
zwiſchen Ditfen DI und De durch Rohr B die zu zerftäubende Säure zu⸗ 
geführt. Oberhalb der Difenmiindung hat das Gehäufe eine kegelfötmige 
Berengerung und darüber eine trichterförmige Erweiterung F, welche durch eine 
Klappe K verſchließbar ift, das untere Ende des Gehäufes ift mit Schligen E 
verfehen, um die zu reinigende Fluſſigkeit eintreten zu Iaffen. 

Der Apparat wird am tiefften Punkte eines mit Rohbl, bezw. Deflillaten 
deffelben, gefüllten Keſſels aufgeftellt; das Gehäufe fullt ſich mit Del umd der 





') D. R.P. Rr. 92018 u. 93702; Zeitſchr. f. angem. Chem. 1897, ©. 406 
u. 629. 
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Apparat wird dadurch in Thätigkeit gejett, daß durch A und fomit durch Die 
innere Duſe DI Luft ober Safe unter Drud eingepreßt werben. Diefer 
Ztrahl bewirkt bei geöffneter Klappe K eine heftige Aufwärtsbewegung des 
Teles im Apparate von Z nad) F. Im dem Rührwerke wird das jeweild zu 
reinigende Deftillat central auffteigen und darauf wieder dem tiefften Punkte 
zuitrömen, wo es bei E in ben Apparat eingefaugt wird, um von Neuem in 
den Kreislauf einzutreten. 

Die rauchende Scwefeljäure fließt durch die Leitung B zu; in dem 
Augenblicke, wo fie zwiichen die Berührungsflächen des aus D’ kommenden 
Puft» bezw. Gasftromes und bes in D* befindlichen Oelſtromes von ver- 
ſchiedener Geſchwindigkeit gelangt, wird fie mitgerifien, zwiſchen jenen Flächen 
jein zerrieben und in dieſem Zuftande dem in dem Apparate auffteigenden 
Dele zugemifcht. Iſt die Zerſtäubung beendet, fo fchließt man die Klappe K 
und läßt fo viel Drudluft durch A in den Apparat eintreten, daß fie, bei F 

anstretend, dad Del in wallende Bewegung bringt. Dadurch erzielt man em 
raſches Sichgufammenballen der fein vertheilten Säureharztheilchen und ein 
ſchnelles Abfegen des Säureharzes nach Beendigung der Luftagitation. In der 
Abklärungsperiode verhindert die gefchlofiene Klappe K das Eintreten von Säure- 
harz in den Apparat und jomit eine Verftopfung der feinen Ditfenöffnungen. 
Der Apparat ift fo eingerichtet, daß die aus dem Dele fich abfcheidenden Säure: 
harze überall von demſelben abfließen und fich nicht auf ihm feftfegen können. 

Wegen der großen Tslüchtigkeit des Benzols agitirt man bafjelbe, wie 
Eingangs ſchon erwähnt, nicht mit Preßluft, fondern mit fich felbft. In diefem 
alle wird im Agitator fo viel Del vorgelegt, daß es etwa 1 bis 1,5 m über 
dem Apparate fteht; das übrige Del wird zum Zwecke der Miſchung durch 
den Zerftäuber gebritdt, indem man es entweder durch eine Drudpumpe mit 
Windfeffel oder durch ein Drudfaß unter Drud jet. Man kann aber auch 
jo arbeiten, daß man da8 Del aus dem gefüllten Agitator durch eine Pumpe 
ausfaugt und durch den Zerſtäuber in erfteren zurüddrüdt. Eine in allen 
Theilen aus Gußeiſen conftruirte Pumpe wird durch Säureharz nicht an- 
gegriffen, wenn man die bewegten ‘Theile an den Stellen, an welchen fie mit Luft 
in Berührung kommen, durch Petroleum oder Schmieröl vor Feuchtigkeit ſchützt. 

Der Berbrauh an Dleum ift gegeniiber demjenigen an concentrirter 
Schwefeljänre etwa um die Hälfte geringer. Dean erzielt erheblich befiere 
Refultate bei Anwendung dieſes Verfahrens, als bei Verwendung gewöhnlicher 
Schwefelfäure oder von Oleum ohne Zuhülfenahme dieſes Apparates, und der 
Telveriuft ift ein wejentlich geringerer, als nach ben feitherigen Reinigungs⸗ 
methoden. Nach dem Abziehen der Sänreharze wäſcht man mit Wafler unter 
Zufag von Altalten nach und verfährt weiter auf befannte Weife. Es braucht 
nicht befonderd erwähnt zu werben, daß man die Reinigung mit Oleum nicht 
ſchon bei rohen Delen, welche ſtark wafjerhaltig find, und jomit das Anhydrid 
raſch zerſetzen würden, fondern erft bei bereit8 gereinigten und rectificirten 
Benzolen als legte Operation vor dem Zerlegen in die reinen Kohlenwaſſerſtoffe 
anwendet. 

Die Miſchmaſchine befindet fich häufig in dem gleichen Raume, in welchem 
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aud) die Dampfblafen mit den Vorlagen, und die Vorlagen der Benzolblafe (f. 1.) 
ftehen. Bielfad, trennt man aud die Reinigungsvorlage räumlich von der 
Dampfdeftillation und erbaut legtere an einer Stelle der Fabrik, in deren Nähe 
fich keinerlei Feuerungsanlagen befinden, was bei einen ausbrechenden Brande 
nur von Vortheil fein kann. 

Man follte wegen ber Feuersgefahr bei dem Bau dieſes Gebäubes tem 
Holz anwenden, und am beften aud) den Dachſtuhl von Eifen machen; bei 
gewellten Blech braucht man ja nur einen leichten Dachſtuhl. Im Dache 
müflen jchließbare Ventilationsflappen vorhanden fein. Teuer (ſelbſt Zünd⸗ 
hölzchen) follten in diefem Raunte nie zugelaflen werben; die Beleuchtung follte 
durch Reflectoren von außen ?), oder durd) eleftrifches Licht gefchehen. Iunen 
und außen follten Waflerhähne und Schläuche vorhanden fein, um jeden Ort 
leicht mit Waſſer erreichen zu fünnen. Uebrigens eignet fich reines Wafler jehr 
ſchlecht zum Löfchen eines Brandes von leichten Theerölen, weil dieſe anf ihm 
ſchwimmen; Ammoniakwaſſer dagegen, welches ja ſtets vorhanden tft, löſcht 
ausgezeichnet, jedenfalls wegen der Entwidelung. von fohlenfanrem Ammonidt 
und Schwefelammonium aus demfelben 2). Auch Berfchütten mit Sand, Ale x. 
wirkt beſſer als Waller. Am ficherften dürfte e8 fein, da ja ohnehin ſtets ein 
Dampfkeſſel vorhanden iſt, ein oder mehrere Dampfrohre in den Raum ein 
münden zu laflen, aus welchen man durd) von augen zugängliche Hähne beim 
Entftehen eines Feuers Dampf ausftrömen laſſen kann, welcher die Luft aus 
dem Raume verdrängt und das euer erftidt. Thüren und Fenfter des Raumes 
find in biefen alle am beiten mit automatifch ſich fchließenden eifernen Schie⸗ 
bern verjehen, welche durd) einen einzigen Druck ausgelöft werden fünnen. 

Das auf ©. 607 bis 612 bejchriebene chemische Keinigungsverfahren it 
wohl das faft allgemein übliche. Die nun zu erwähnenden anbermeitigen Ber: 
fahren jcheinen in der Prarid nicht mehr üblich zu fein. Mansfield nahm 
auf jede Gallone Benzol (— 9 Pfund) Y/; Pfd. Schwefelſäure und !/,s Fit. 
Salpeterjäure von 1,30 fpecif. Gew.; zuweilen auch noch etwas Chlorkalk und 
Salzfäure. Für Toluol nahm er 3/, Pfd. Schwefelfänre und ı/, Pfd. Salpeter- 
fäure. Zur altalifhen Waſchung nimmt er Kalkwafier oder Natronlange. 
Die Höher fiedenden Kohlenwaflerftoffe läßt er fünf bis jechs Stunden mit einem 
Biertel ihres Volums Natronlauge von 1,130 fpecif. Gew. unter Rüdfluß bes 
ı) Lunge hat (Dingl. Bolyt. Journ. 259, 138) einen Fall beſchrieben, wobei in 
einer Petroleumraffinerie aus einer heißen Blaſe nad Abnahme des Mannloddedels 
Dämpfe in ſolcher Menge ausſtrömten, daß eine Exploſion entſtand, indem die Dämpie 
ſich an einer außerhalb des Gebäudes in einer Entfernung von 6m ſtehenden Laterne 
entzündeten; das Auflodern verurſachte ein Zurüdihlagen der Flamme in dag Ge⸗ 
bäude, welche ganz zerftört wurde. 

2) Dieje ſchon in Lunge's „Deftillation des Steintohlentheers“, 1867, ©. 101, 
gemachte Bemerkung wird von Watjon Smith (Chem. News, 2. Mai 1879) be 
ftätigt. Etwas jpäter machte Smith diejelbe Bemerkung und empfahl die Anwen⸗ 
dung von Gaswaſſer, das man in gejchlofjenen Behältern mit paffenden Röhren: 
leitungen aufbewahren jollte, jehr dringend zur Bekämpfung von Feuersgefahr ın 
Baummollipinnereien zc. Starte Ammoniafflüffigkeit ift aud) von einem Ausihune 


der Münchener Polytechniſchen Gejelihaft zum Löſchen von Petroleumfeuern empfohlen 
worden (Färbereimufterzeitung 1882, Nr. 26). 
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Deftillivenden fieden, beftillirt dann ab und reimigt mit verblinnter Schwefels, 
Salz oder Salpeterjäure. 

Nah Ronalds und Rihardfon verjegt man zweimal mit Schwefel 
jäure, miſcht mehrere Stunden, wobei ſich große Hitze entwidelt (vermutblich 
durch zu ftarfe Einwirfung), wäfcht mit Wafler und dann mit Kalkmilch oder 
derdünnter Natronlauge. Sie warnen davor, das Licht auf bie frifche Naphta 
einwirken zu laſſen, weil ſich jonft das Wafler daraus nicht leicht abfcheibe. 

NHoung!) behandelt mit Chlorfalt unter allmäligem Zufage von ver- 
dünnter Salzjäure, dann mit Natronlauge, woburch ſich die orydirten Producte 
als ſchwarze Schicht unten abjicheiden, von welchen das Mare Del leicht abgezogen 
werden kann. Hierdurch Laffe fich der Theer von Gasfabriken, in denen die 
reicheren fchottiichen Sannelfohlen verarbeitet werben, mit Bortheil in die ge⸗ 
wöhnlichen Producte der Paraffininduftrie umwandeln (?). 

Nach den Berfuchen von Breitenlohner 2), welche allerdings mit Torf⸗ 
öfen angeftellt waren, ift die Anwendung der orydirenden Subftanzen, fowie 
aud) diejenige des Kalkes an Stelle der Natronlauge, mit fo viel Mißlichkeiten 
verfnüpft, daß man doch immer wieder zu der von Schwefeljäure und Aegnatron 
zurückkommen muß. 


Berwerthbung der Theeröl-Reinigungsfsänre. 


Die Reinigungsfäure zeigt durchſchnittlich 1,365 fpecif. Gew. und enthält 
dann etwa jo viel Eäure, ald 45 Proc. englifchen Bitriolöles entſpricht. Sie 
it für den Theerdeitillateur eines der läftigften Abfallproducte, das man ſich 
denken kann, da fie beim Eingießen in Canäle, Bäche und Flüſſe alle Fiſche 
tödtet und ſchon von weiten durch den Geſtank und die rothe Farbe des Waflers 
merfiich wird. Es war alſo von vornherein geboten, ſich nach irgend welcher 
Verwerthung für diefe Säure umzuſehen, felbft wenn man keinen Profit daraus 
zoge. Daß das aber nicht leicht ift, ſcheint dadurch erwieſen, daß Lunge in 
allen von ihm im Jahre 1880 bejuchten Fabriken zugegeben wurde, man könne 
nichts mit der Reinigungsjäure anfangen und laffe fie irgendwo vergraben oder 
weglaufen. Jedenfalls jollte man fie dann vorher durch Sättigung mit Kreide 
unschädlich machen. 

Wenn man die Reinigungsfäure mit dem gleichen Volum Waſſer ver- 
dünnt, fo fcheidet fi) der größte Theil der Verunreinigungen als zähflüſſige 
theerige Subftanz von fehr üblem Geruche an der Oberfläche aus und kann 
abgejhöpft werden. Diefer, ihrem Bolum nach unbedeutenden Subftanz kann 
man fich leicht durch Vergraben entledigen, aber aud) durch Verbrennen, wo es 
auf die entftehende ſchweflige Säure nicht antommt. Vielleicht wird fi aus 
dieſer Subftanz ein brauchbarer Farbſtoff abfcheiden laſſen; wenigftens löſt fie 
fi in Alkohol mit fchöner rother Farbe auf. In Benzol oder Naphta ift fie 
unlöglich. 

Die verdlinnte Säure, welche nad) Abfcheidung diefer Subftanzen zurück⸗ 


) Rah Hofmann's Report by the Juries, 1862, p. 140. — *) Dingl. 
Polyt. Journ. 167, 378. 
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bleibt, iſt noch roth oder braun gefärbt und übelriechend; fie enthäft noch tfeerige 
Subftanzen, namentlich ſämmtliche Bafen (Pyridin zc.) und Sulfofäuren. Man 
hat den Vorſchlag gemacht, fie zur Zerſetzung des carbolfauren Natrons anzu: 
wenden (5. 523), aber hierzu eignet fie fich nicht, weil, abgefehen von den 
Farbſtoffen, die Sulfofäuren und Baſen das Phenol zu fehr verumreinigen 
würden. Sie kann jedoch zur Fabrikation von Superphosphat verwendet werden, 
wobei die theerigen Subftanzen vielleicht Schuß gegen Infectenlarven 2c. gewähren. 
In Schottland wird fie wirklich hierzu verwendet. Kleine Diengen könnte man 
auch zur Fabrikation von Eifen- und Kupfervitriol verwerthen (f. u.). 

Ein Patent von W. P. Jenny!) zur Berwerthung der Abfallfäure bezieht 
fi) zwar auf diejenige von der Petroleumreinignng, dürfte aber auch vielleiht 
in unferen Falle (wenn überhaupt) anwendbar fein. Dan foll nach der einen 
Methode die Säure mit ihrem gleichen Bolum Wafler verdünnen und das ſich 
ausfcheidende übelriechende Del mehrmals mit kochendem Waſſer, zufegt unter 
Zufag von etwas Soda, waſchen. Dann deſtillirt man es bis 250°, und bläft 
darauf 48 Stunden lang durch den in der Retorte gebliebenen Rüdftand einen 
Strom Luft hindurch. ‘Der Sauerftoff der Luft wird begierig abforbirt ımb es 
entfteht eine nad) dem Erfalten tiefbraune, harzige Maſſe. Nach der anderen 
Methode erwärmt man die Abfalljäure mehrere Tage lang auf 100 bie 150%, 
bi8 eine Probe beim Eingießen in Waſſer unterfintt, gießt fie in Waſſer md 
wäfcht das Abgefchiedene mit viel Wafler, oder verfegt es vorher mit bem 
gleichen Volum Petroleumäther, in welchen Falle die Mifchung obenauf ſchwimmt 
Das je nad) dem Grabe der Orydation mehr oder weniger harte Product ift 
unlöslich in Waffer, Alkohol und Allalien, aber leicht löslich im allen Fetten 
und Delen, Naphta, Benzol :c., auch in Schwefelfäure von 66° Bs6. Mit Gntte- 
percha oder Kautfchuf in verfchiedenen Berhältnifien zufammengefchmolzen, bildet 
es einen elaftifchen Körper, welcher als Iſolirungsmaterial dienen kann; in den 
leichten Kohlenwaflerftoffen des Petroleums aufgelöft, giebt e8 einen brauchbaren 
Aſphaltlack. 

Die Société Oléo Graisse?) verarbeitet nah Rave's Verfahren die 
beim Raffiniren von Petroleum mittelft Schwefelfäure erhaltenen, bislang wertt- 
loſen Theerrückſtände in folgender Weile. Die Rüdftände werben mit Eijen 
bohr» oder »feilfpänen oder mit Kupfer», Zink⸗ oder anderen Metelläbfälen 
zufammmengelnetet, wobei man etwa mehr Metall ninmt, als zur Nentralifation 
der Schwefelfäure erforderlich ift. Iſt nach längerer ober kürzerer Einwirkung 
die Säure nentralifirt, fo behandelt man die Maffe in geheisten Behältern mit 
fiedendem Waſſer, wobei das Sulfat gelöft wird und die Harze geſchmolzen an 
die Oberfläche fteigen. ‘Diefelben haben, nachdem durch Wachen mit heißem 
Waſſer die Salze vollftändig entzogen find, die mechaniſchen Eigenfchaften 
des beft gereinigten weichen Aſphaltes. Die Wafchwäfler dienen zum Lölen 
frifcher Mengen von Salzen bei den folgenden Operationen, und bie aus den 
geheizten Behältern, in denen ſich auch der Ueberfchuß des Metalles zu Boden 


— 


1) D. R.⸗P. Nr. 3877; Dingl. Polyt. Journ. 232, 285. — )W.B.Thompion. 
Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 303 nach „Chem.⸗itgq.“ 1888, S. 146. 
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gelegt Hat, abgelafiene Sulfatlöfung läßt man in geeigneten Gefäßen um⸗ 
Iryftallifiren. 

Der erhaltenen ſchwarzen Mafle, welche für viele Zwecke zu weich ift, giebt 
man durch Erhigen in einer Retorte bie erforderliche Härte, wobei man bie 
abgegebenen Kohlenwaſſerſtoffe fammelt und als Naphta verwerthet. ‘Der ge- 
wonnene Aſphalt ift jehr rein und kann zu den meiften Sweden dienen, zu 
denen die reinften natürlichen Afphalte verwendet werden; in Klafticität und 
DVehnbarfeit ähnelt er dem Kautſchuk. Die Gefellfchaft verfauft ihn unter der 
Penennung „Mineral caoutchoucbitumen*. Eine Tonne des ſauren Theers 
fiefert 10 cwt. diefe gereinigten Aſphaltes. Beim weiteren Erhitzen beffelben 
in der Retorte, bi8 nur noch ca. 8/0 des ursprünglichen weichen Afphaltes 
rüdftändig find, erhält man eine in Naphta lösliche Mafje, welche faft fo hart 
it wie Ebonit. Diefes Material ift ein ausgezeichneter Nichtleiter der Elektri⸗ 
cität und wird von Säuren und Alkalien nicht angegriffen, fo daß es fich fehr 
gut zur Iſolirung von galvanifchen Batterien, von eitungsbrähten und 
Kabeln, fowie zum Ueberziehen von Säurebehältern eignet. Durch Unterbrechen 
der Deftillation zu verfchiedenen Zeitpunkten kann man der Maſſe verfchiedene 
Härtegrade geben, und erhitt läßt fie fich in beliebige Formen preflen, fo daß 
tie als Subftitut für Papiermads dienen kann. Mifht man den Mineral 
Lautſchuk⸗Aſphalt mit ca. 40 Proc. Sägemehl und etwas Kalt, erhist im Eifen- 
feffel und preßt in Formen, fo erhält man ein ausgezeichnetes Brennmaterial, 
da8 ohne zw fchmelzen brennt, wenig Afche Liefert umd für die Gegend am 
Kaspifee zc., wo Petroleum billig und fefter Brennftoff theuer ift, von Bedeu⸗ 
tung werden ditrfte. Bei der trodenen Deftillation in Gasretorten liefert der 
Aphalt ein jehr gutes Gas und gleicht in diefer Beziehung den beften Kohlen 
für Gaserzeugung. 

Die Löfungen des Mineral Kautfihuf- Aiphalts in Petroleum, Naphta 
oder leichten Kohlenwafleritoffen bilden einen vorzliglichen ſchwarzen, waſſer⸗ 
dichten Firniß, der fehr feft auf Metallen haftet. Der Aſphalt liefert auch 
Compofitionen mit Harz, Wachs, Pech ꝛc., deren Eigenſchaften zroifchen denen 
ihrer Componenten liegen. Beim Erhigen in Retorten giebt er ungefähr die 
Hälfte feines Gewichtes an flüffigen Kohlenwaflerftoffen, und zwar entweichen 
zunächft leichte Naphtaprobucte, dann gute Leuchtöle (zufammen ca. I/,), dann 
ſchwere Dele (ca. 1/,), welche den höheren Delen der Paraffinreihe ähneln. 
Es Hinterbleibt eine fehr reine, metallifch ausfehende Kohle, weiche fo Hart ift, 
daß fie Glas ritzt, die Elektricität gut leitet und zur Herftellung der Platten 
für elektriſche Batterien und fir andere eleftriiche Requiſiten Verwendung 
finden fann. 

Für die Societe Oléo Graisse ftellen fich gegenwärtig Production» 
toften und Verkaufspreis pro 1 Tonne wie folgt: 

Vroductiongfoften Berlaufspreis 


Arhalt . . 2 2 2 22.20 Fred. 100 Free. 
Firniß........ 20 „ 100 „ 
Ehonit-Subflitut . . . - . 200 „ 1500 „ 


Rohes eleftrifches Sfolirmaterial. 40 „ 500 „ 
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Das Rohmaterial ift in unerfchöpflicher Menge vorhanden, und beträgt 
die jährliche Production deffelben in den Bereinigten Staaten ca. 3 Mil. 
Tonnen, Die Nutbarmahung defjelben in Großbritannien dürfte es eventuell 
lohnend machen, Rohpetroleum an Stelle des feither bezogenen raffinirten Pro: 
ductes zu beziehen. 

Schon vor Jenny und Rave hat Grotowsky die Säureharze des 
Brauntohlentheerd gewonnen und auf Ajphaltprobucte verwertet. 

Nad) de Grouffilliers!) mischt man die Abfallfäure mit jo viel Natrium: 
oder Kaliumfulfat, daß fi) Bifulfat bilden fann und dampft ein. Dabei tritt 
nad) der Bildung des Bifulfates ein Zeitpunkt ein, in welchem fid) die Unreis 
nigfeiten auf der Oberflähe als dider Theer abfcheiden, welcher leicht vom 
Biſulfate getrennt und für fich verwerthet werden fann. In einem Flammofen 
wird dann das Bifulfat unter leichter Erhigung bei Kuftzutritt entwäflert, wobei 
gleichzeitig etwa noch vorhandene Unreinigfeiten zerftört werden. Statt der 
Sulfate fönnen auch die Chloride der Altalien verwendet und die entweicende 
Salzfäure gewonnen werben. 

E. Schwarz und U. Baufchlicher ?) befreien die Säure durch Erhigen 
auf 150°. von der größten Menge des Theers, laſſen erfalten und erhigen 
nah Zufag von 2 bis 3 Proc. (auf die vorhandene waflerfrete Schwefeljäure 
berechnet) Natronfalpeter langfam auf 40 bis 80°C. Die noch vorhandenen 
Säureharze werden als fohlige Krufte abgeichieden, und die Säure durd Cr- 
higen bi8 zum Siedepunkte von freier Salpeterfäure befreit. Will man reine 
Salpeterfäure darftellen, jo wird fpäter entfprechend mehr Salpeter zugefügt 
und deftillirt. 

Nach einem Verfahren von A. Beith und C. Scheftopal®) werben bie 
Reinigungsfäuren (der Betroleum-Induftrie) mit den Abfalllaugen gemijcht und 
unter Zufag von Kalt im Sobaofen nad) dem Leblanc'ſchen Verfahren auf 
Soda verarbeitet. Die Säureharze follen dabei die Kohle erſetzen. 

Heinrici*) hat verfucht, die Abfallfäure (aus der Braunkohlentheer⸗ 
reinigung) auf [hwefeljaure Thonerde und Alaun zu verarbeiten, fand 
dies aber nicht techniſch vortheilgaft. Auch eine Entfärbung derfelben durd 
Kiefelguhr, welcher alle Harzartigen Beftandtheile daraus anzieht und durd 
nachheriges Calciniren wieder brauchbar gemacht werden kann, bot ihm feine 
Bortheile. Dagegen empfiehlt er als brauchbar das folgende Verfahren, welches 
eine Verarbeitung der Reinigungsfäure auf freien Schwefel bezwedt, ber 
vollftändig geruchlos und arjenfrei, jelbft aus ftark arfenhaltiger Schwefeljäure 
fällt und bezüglich feiner Reinheit weitgehenden Anforderungen entjpridt. 

Die Abfalfäure wird mit einem Zuſchlag von einem Drittel ihres Gewichte? 
an Grudekoks in einer Blafe gelinde erhigt, wobei ein vollftändiger Zerjal 
derjelben in fchweflige Säure und Wafler ftattfindet. Nach der Abfcheidung 
des meiften Waſſerdampfes wird da8 Gas durch mit fchwerem Parafjinöl ge: 
füllte Wäfcher geleitet, in welchen das meifte Empyrheuma zurüdgehalten wird 


I) D. R.⸗P. Nr. 43900, 1887. — 2) D. R.P. Nr. 46101; Zeitſchr. f. ange. 
Chem. 1889, ©. 170. — °?) Dingl. Polyt. Journ. 279, 21. — *) Zeitſchr. f. angem- 
Chem. 1898, ©. 525. 
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und paifirt dann eine mit Grudekoks gefitllte und auf ihre ganze Ränge erhikte 
Röhre von Borcellan oder Steingut, in welcher die Reduction des Schwefels 
bei einer geeigneten Temperatur erfolgt, die nicht zu niedrig fein darf, um nicht 
einen Theil des Schwefeldioryds unzerſetzt Hindurchgehen zu laſſen, und nicht 
zu body, um die Bildung von Schwefeltohlenftoff zu verhindern. An die Röhre 
ihließt fich eine gut gekühlte Vorlage, in welcher der Schwefel fich verdichtet 
und aus der die gebildete Kohlenſäure durch eine Rohrleitung entweichen kann, 
um nad) gefchehener Reinigung zur Zerjegung ber Sreofotnatronlauge ver⸗ 
wendet werden zu können. 

Die Verwerthung der Reinigungsfäure zur Holgconjervirung bringt 
C. v. Wolniewicz !) in Vorſchlag. Er löſt in der verdiinnten Säure Metalle, 
wie Eifen, Kupfer, Zink und imprägnirt damit die Hölzer, welche vorher mit 
Harzfeifen getränkt worden find. Es fcheiden ſich dadurch in der Faſer des 
Holzes harzfaure Metallorgde aus, welche nach Berfuchen von M. Kretzſchmar?) 
vorzügliche, confervirende Eigenſchaften befigen. 

Nach einem Patent von B. I. Ragofine und P. S. Dworkowitſch?) 
führt man die Reinigungsfäure in Eifenvitriol Über, welcher nad) dem Ent- 
wäflern durch trodene Deftillation auf ſchweflige Säure und rauchende Schwefel- 
fänre verarbeitet wird. 

In der Fabrik von Young bei Edinburgh dampfte man früher die Rei⸗ 
nigungsfänre ein und verbrannte den Rüdftand. Hierbei geht die Schwefel- 
fänre in fchweflige Säure über, welche man in Schwefeljäurefammern leitet 
und dort verwerthet. Auch wo man feine Schwefelfäurefabrit bei der Hand 
hat, und das dürfte wohl bei der Mehrzahl der Theerdeftillationen zutreffen, 
könnte man boch die Reinigungsfäure, ohne alle Verdünnung, vielleicht mit 
Zufag von etwas Sägefpänen, durch Erhigen in eifernen Keſſeln in ſchweflige 
Säure umwandeln und legtere zur Darftellung von ſchwefligſauren oder unter- 
iäwefligfauren Salzen benugen. 

Wir haben diefen, ſchon von Runge in der Auflage diejes Werkes von 
1882 gemachten, Borfchlag in einer von Köhler ausgearbeiteten Modification 
zur Fällung der Carbolſäure bereits im vorigen Capitel, ©. 524, gewürdigt. 
9. Köhler *) hat die auf diefe Weife erzeugte ſchweflige Säure auch mit Bor- 
theil zur Herftellung von Knpfervitriol nach dem Rößler’ chen Verfahren 5) 
durch Einwirkung auf Kupfer bei Gegenwart von Luft verwerthet. Ein Miß- 
fand daber war das häufige Verftopfen der Düſen an den Körting' ſchen 
Zangftrablapparaten durd) mitgerifiene, feine Kohletheilchen, was fich aber leicht 
durch Filtriren des Gafes durch Asbeſt ober dergl. vermeiden ließe. 

Eine ausführliche Arbeit über die Verwerthung der Reinigungsfäure von 
Petroleum, die auch Vieles enthält, was fllr unfere Zwecke von Interefie ift, 
veröffentlichte K. Zal oziecki ). Er verarbeitet diefelbe auf Alumintumfulfat, 
bezw. Alaun (vergl. dagegen die Angaben von Heinrici, ©. 620), fowie auf 


—— — — — — — 
— — 


1) Chem.⸗Zig. 1889, S. 1089. — *) Ibid. 1889, ©. 31. — °) D. R.⸗P. 
Rr. 43453, 1887. — *) Ehem.-Stg. 1885, ©. 777. — ?) D. R.⸗P. Nr. 22850. — 
*) „Raphta“ 1897, Rr. 12 bis 19, dur Chem. Revue 1898, ©. 27. 
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fähig find. Endlich nahm H. A. Frafh!) mehrere amerikanische Patente, welche 
die Herftellung organischer Farbſtoffe aus Reinigungsfänre zum Zwecke haben. 

U. Wedge 2) befchreibt ein eigenthiimliches Verfahren zur Concentrirung 
verbünnter Abfallichwefelfänre von der Petroleumfänerung, wobei er ftatt 
26,5 Tonnen 92/, procentiger Schwefelfäure 20 Zonnen erhält. Die Heizung 
gejchieht in flachen Pfannen mittelft Delbreuner, die direct auf die Oberfläde 
der Fluſſigkeit wirken, wodurch die Verlufte an Säure durch Zerſetzung auf ein 
Minimum reducirt werden follen. Zuletzt folgt eine Deftillation in ber Bfafe, 
wober 66grädige Schwefelfäure erhalten wird. Das Berfahren dürfte indeſſen 
faum auf Sheerölreimigungsfäure anwendbar fein. 

Die wichtigfte Verwendung der Reinigungsfäure, welche in einigen Fabriken 
ihre völlige Aufarbeitung mit großem Bortheile ermöglicht, ift die zur Dar 
ftellung von fchwefelfaurem Ammoniak. Dies ift bi auf einen gewiſſen 
Grad ſchon ange geichehen, und ift in der früheren Auflage diefes Werkes 
auch ſchon fir die vorher durch Verdünnung von Theer befreite Säure vor 
geſchlagen worden. Aber diefe Verdünnung ift eben der Sache hinderlich, und 
die meiften Fabriken gingen daher nicht darauf ein. Im rohen Zuftande lam 
man die Säure nicht direct zur Fabrikation von ſchwefelſaurem Ammoniak 
benugen, weil die efelhaft riechenden Subftanzen die Waare unverkäuflich machen 
würden. Diefe Schwierigkeit kann jeboch durch ein Berfahren überwunden 
werden, welches ſchon einige Zeit lang in verjchiedenen Fabriken ausgeübt wird, 
von denen jede es fiir ihr eigenes Geheimniß hielt. Wenn man nämlid den 
in den Ammonial-Sättigungsgefäßen entftehenden Schaum forgfältig abjchöpft, jo 
werben faft alle theerigen Verunreinigungen entfernt, und ein gutes Sulfat erzielt. 

Wir haben bereitd im vorigen Capitel gezeigt, daß diefe theerige Abſchei⸗ 
dung neben den Säureharzen die technifch wichtig gewordenen Pyridinbajen 
enthält, welche durch Deftillation daraus gewonnen werden fünnen, wie aus den 


Patenten D. R.⸗P. Nr. 34957 und 36 372 der Hamburger „Chemiſchen 


Tabrifs-Actiengefellfchaft“ hervorgeht. 

Ein für die Fabrikation von jchwefelfaurem Ammoniak wichtiger, den 
meiften Fabriken unbelannter Umftand ift folgender. Es ift wohl bekannt, dab 
eine ftarf arfenhaltige Schwefelfänre ſich nicht gut zur Fabrikation von ſchwejel⸗ 
ſaurem Ammoniak eignet, weil da8 dabei entitehende Schwefelarfen bie Waare 
gelb färbt. Daher wenden die meiften englifchen Ammoniaffabriten trog det 
viel höheren Preifes nicht Säure aus Schwefelfies, fondern folche aus Rob 
fchwefel an. ber die erftere verrichtet ganz denfelben Dienft, wenn man wäh 
rend des Sättigungsproceſſes etwas Reinigungsfäure zuſetzt. Der ans der 
fegteren entftehende Schaum reißt das Schwefelarſen mit an bie Oberfläche, 
wo man es abfchöpfen kann, und völlig weißes Sulfat zurückbleibt. Lunge 
hat dies in Holland in großem Maßſtabe ausgeführt gefehen. 

Die Unterfuhung der Abfallfchmefelfäure auf Alkylichwefelfäuren 
und Sulfofäuren Tann nad) Heusler®) folgendermaßen geſchehen. Bir 


— — — — 


1) Chem. Revue 1898, ©. 28. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 18, 346: 
Zeitſchr. f. angew. Chem. 1899, S. 603. — *) Ber. d. deutich. dem. Bei. 1895, &. 4%. 
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Heusler gezeigt hat, zerfällt dekylſchwefelſaures Anilin beim Kochen mit über⸗ 
ſchüſſigem Anilin in Dekylen und Anilinfulfat; die Einwirkung des fiedenden 
Anilins bildet alfo ein Mittel, derartige Gemische in ihre Componenten zu zer 
legen. Die zu unterfuchende Abfallfchwefelfäure wird mit Eiswafler verdünnt, 
mit Kalkmilch oder Barythydrat nentralifirt und filtrirt. Das Filtrat des 
Kalt» oder Barytſalzes des Sulfofäuregemifches wird mit Sodalöſung in has 
Ratronfalz umgeſetzt, welches nach dem Filtriren unter Vermeidung des Sie- 
dens der Ylüffigkeit zur Trocdne eingedampft wird. Die auf dem Waflerbade 
möglichft entwäflerten Salze werden darauf mit Anilin im PBaraffinbade wäh- 
rend vier Stunden auf 170° erhigt, wobei die alkyl ſchwefelſauren Salze 
unter Regenerirung der Aethylenkohlenwaſſerſtoffe zerlegt werden. Nach 
Deendigung dieſer Reaction treibt man das Anilin und die gebildeten 
Kohlenwaflerftoffe mit Waflerdampf über; aus der rüdftändigen ſulfon⸗ 
jauren Natronlöfung kann man nad) befannten Methoden die Kohlenwaſſer⸗ 
ſtoffe regeneriren. 


Behandlung der chemiſch gereinigten Naphta. 


Man kann dieſe in verſchiedener Weiſe vornehmen. Man kann das ge⸗ 
waſchene Product entweder ſofort mit Dampf deſtilliren und die Endproducte 
als Benzol, Anflöſungsnaphta ꝛc. auffangen, oder man ſchaltet noch eine 
Deſtillation über freiem Feuer mit Fractionirung ein. Das erſtere Verfahren 
it fürzer und einfacher und wird heute wohl durchgängig ausgeführt. Lunge 
hat dagegen in feiner eigenen Praris gefunden, daß eine vorgängige Deftillation 
über freiem Feuer weſentlich zur Erzielung dauernd farblos bleibender 
Dampfdeftillate, namentlich der ſchweren Naphta beiträgt. 

Hierzu bedient er fi) einer Blafe von ganz genau berfelben Form wie 
die Leichtölblafe (S. 603); doc) empfiehlt es fich der Reinlichkeit wegen, nicht 
diefe letztere jelbft zu verwenden, jondern eine befondere Rohbenzolblaſe 
anzulegen. Ihre Eondenfationsschlange fann ganz von Blei fein und muß, wegen 
der Flüchtigkeit des Benzols, ziemlich lang fein. Die Blaſe felbft, fowie der 
Kühlbottich, ftehen unter einem Schuppen außerhalb des Reinigungshaufes; die 
drei Vorlagen jedoch ftehen entweder innerhalb defjelben, oder find doch durd) 
Köhren mit dem inneren Raume verbunden, fo daß ihr Inhalt von dort her 
zugänglich iſt. Sie beftehen ans eifernen, dicht geſchloſſenen Käften mit :Dlann- 
lo und einem Roche zum Einlaufen des Deftillates aus dem, für jede Vorlage 
einftellbaren, Ende des Kühlcohres; diefes Koch darf nicht größer fein, ald eben 
nötbig, und wird fofort nad) dem Gebrauche verſchloſſen. Dieſer dichte Abſchluß 
geichieht nicht allein wegen des Verluſtes, ſondern namentlich auch wegen Feuers» 
gefahr, da bekanntlich Benzoldämpfe felbft bei großer Verdünnung mit Luft noch 
deuer fangen können. 

Für die Heizung gilt dafjelbe Brincip wie immer: beim Anwärmen ftarf 
zu feuern, aber fofort mit dem Eintritte der Deftillation die Hige zu mäßigen. 
Anfangs läßt man das Kühlwafler fo ftarf laufen, wie e8 das 25 mm meite 
Waſſerrohr geftattet, fo daß das Deftillat ganz kalt unten abfließt; erft ganz 
gegen Ende der Deftillation ſoll es lauwarm abfließen. 


624 Leichtöl und Borlauf. 


Die Fractionirung gefchieht durchaus nad; den Angaben bes Thermo— 
meterd, und es ift daher wohl ſtets ein ſolches anf der Blafe angebracht. Ties 
bat den Uebelftand, daß man fich in Bezug auf das rechtzeitige Wechſeln der 
Borlage auf den Arbeiter verlaffen muß. Man kann ihn jedoch fehr lei: 
controliren, wenn man 100 ccm der Flitffigfeit aus einer Glasretorte mit 
Thermometer deftillirt und die bei den gewiinjchten Temperaturen übergehenden 
Bolumina notirt. Nach fehr zahlreichen Verſuchen, die Lunge angeftellt hat, 
tommt man hierbei ganz auf dafjelbe Rejultat wie im Großen. Man be 
rechnet num bie gefundenen Volumina auf die Uuantität der Blafenfüllung 
(gemefjen durch einen Meßftab am Mifchgefäße vor dem Auspırmpen oder in 
fonft geeigneter Were), und zeigt danach dem Arbeiter an, wie viel Centimeter 
(ZoM) er in jede Vorlage einfließen Lafien fol. Wenn man Inhaltstabellm 
für die verfchiedenen Gefüge hat, fo kann diefe ganze Arbeit, einſchließſich des 
Rechnens, in zehn Minuten beendigt fein. Man kann bei diefem Berfahren 
der Anwendung eines Thermometers in der Blafe ganz entrathen. 

Die feten Punkte der Sractionirung muß man je nad) der gewünſchten 
Art des Endproducted verjchieden nehmen. Wenn man fogenanntes 90 pre: 
centige8 Benzol (f. unten) darftellen will, muß man die erfte Fraction bit 
110°, die zweite bi8 140° und die dritte bis 170% auffangen und dann au'⸗ 
hören. Die erfte Fraction giebt dann bei der Dampfdeftillation viel 90 pre 
centige8 Benzol. Will man aber auf 50 procentiges Benzol arbeiten, fo genügt 
ed, zwei Sractionen, die erfte bis 140° und die zweite von 140 bis 170% zu 
machen. Die zweite giebt, wie wir jehen werden, fpäter faft gar nichts unter 
100° Uebergebendes, und liefert daher nur Naphta. Leber 1709 zu deſtilliren. 
ift nicht räthlich, weil fonft die Qualität der legten Naphta leiden würde: 
man läßt daher über Nacht erfalten und arbeitet den Rüdftand in der Blaſe, 
wenn man will, nod) einmal mit dem Xeichtöfe (Mittelöl) auf, um jede Spur 
von DBenzolhomologen herauszuziehen. Die Dauer einer Deftillation von 
etwa 3500 Liter beträgt acht bi neun Stunden, fo daß man die Blaſe leicht 
einmal per Tag abtreiben fann; eine Reinigung derſelben ift nur felten er- 
forderlich. 

Folgende Tabelle verfinnlicht das Refultat der Erfahrungen Lunge’: 
über die Qualität der gewonnenen Producte, in Volumprocenten des Roh⸗ 
materiales: 





Deſtilat Deſtilat 
Rohmaterial big 140° von 140 bis 170° | Blajenrüdftand 


(Erſtes Product) | (Zweite Probud) 





Reiner Vorlauf. . . . | 60 bis 61 15 bis 17 20 bis 2 
| 22 bis 26 — 


| | 
. | 
Leihtölnaphta . - .. | 30 „ 38 | — | _ 
Gemiſch von beiden . . | 48 „ 52 | 
| | 


Elftes Capitel. 


Die Rectification mit Dampf. 





Endprobucte. 


Die legte Rectification der leichten SCheeröle gefchieht jedenfalls mit Hülfe 
von Dampf, theild durch indirecte Erwärmung, theil® durch directes Einblafen 
in die Flüffigfeit. Im letzteren Falle reißt der Dampf weit ſchwerer flüchtige 
Körper mit fort, al& feiner eigenen Temperatur ent|pricht (vergl. Principien 
der fractionirten Deftillation, S. 343), und man refervirt dies daher ſtets für 
das legte Stadium, nachdem der indirecte Dampf feine volle Wirkung gethan 
hat. In der Regel haben die Dampfblafen Einrichtungen für beides. Yerner 
befigen diejelben unter allen Umftänden irgend welche Einrichtung zur Partial- 
condenfation oder Dephlegmation, um eine fchärfere Trennung der PBroducte 
zu ermöglichen. 

Der Dampf muß eine Spannung von mindeftens 21/, Atmoſphären 
haben, befier mehr. Dan follte ihn, wenn auch nicht gerade überhigen, doch 
wenigftens trodnen, indem man ihn vor der Einftrömung in den Deftillir 
apparat durd; einen eingefchalteten Condenfationstopf entwäſſert. Yu beachten 
bleibt unter allen Umständen, daß Dampf, auf weite Entfernungen fortgeleitet, 
wie e8 bier wegen ber unumgänglich nöthigen Sjolirung des Deftillationshaufes 
von Fenerftellen unerläßlich ift, durch Condenſation viel von feiner Spanntraft 
(alfo and, von feiner Temperatur) einbüßt und an der Endftelle reichlich mit 
Waſſer beladen iſt. Deshalb jollte der Dampflefiel mit einer Spannung von 
adjt, keineswegs aber unter fünf Atmofphären arbeiten. 

Die Apparate, deren man fich zu diefer legten Deftillation des Vorlaufes 
bedient, find fehr verſchieden. Manche, namentlich Heinere Fabriken, arbeiten 
mit Dampfblafen, welche mit einfachen Dephlegmatoren nad) Art der Piſto⸗ 
rius'ſchen combinirt find, oder fchlangen- und röhrenfürmig angeordnete 
Depblegmatoren befigen. Große Yabriten dagegen wenden gleich Colonnen« 
apparate an und erjparen dadurch eine wiederholte Deftillation der Zwiſchen⸗ 
fractionen. Im Handel bilden nämlich nur die folgenden Deftillate gangbare 
Waaren und muß daher das gefammte Rohöl möglichft ohne Zwifchenproducte 
in dieſe zerlegt werben: 


Lunge-Köbler, Steinkohlentheer. 40 
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EEE nn 
Ergiebt Deftillat bis 
Specif. 
200° Gewicht 
Proc. 


Handelsmarke 100° 
Proc. 






130° 
Proc. 


120° 
Broc, 


160° 
Broc. 


























90 procentiged Benzol . . . . . 
50 procentiges Benzol . . . . . 
Solvent:-Rapbta . ...... 
Schwere Rapbia - . . ... 


1811 


0,875 
0,580 


8111 


Im Folgenden ſollen zunächſt zwei verſchiedene Dampfblaſenſyſteme der 
erſten Art beſchrieben werden, deren einzelne Haupttheile ſich aber auch gegen⸗ 
ſeitig vertauſchen laſſen, ſo daß z. B. der Dephlegmator der zweiten Einridch 
tung auch fir die erſtere angewendet werben könnte ꝛc. 

. Big. 171 zeigt eine im engliſchen großen Fabriken zu findende Con 
ftruction. a ift die Blaſe felbit, aus Keſſelblech zufammengenietet, cylin- 
driſch, mit flahem Boden und gewölbter Dede. db ift ein ſchmiedeeiferner 
Mantel um die Seiten und den Boden herum, cc eine fchlecht leitende Ein- 
hüllung beliebiger Art zur Verhütung von Wärmeverluften. Zur Einführung 
des Dampfes dienen die Hähne d und e, von denen d den Raum zwiſchen 
Mantel und Blafe, e das Innere vermittelft der gelochten Schlange f heizt, 9 
ift ein. Condenfationswaflerableiter fiir den Dampf aus e. Das Rohr A dient 
zum Speifen der Blafe mit Rohbenzol, i zum Ablaffen des Rüdftandes, & zum 
Ableiten der Dümpfe. Letzteres Rohr communicirt durch den Hahn 7 direct 
mit der außerhalb des Locales aufgeftellten Kühlichlange, oder, wenn I ge: 
ſchloſſen und m geöffnet ift, zuerft mit dem aus Blei⸗ oder Eiſenröhren be: 
ftehenden Dephlegmator (Condenfer) nn. Letzterer befindet fi in dem mit 
Waſſer gefüllten Gefäße 0. Die fih in nn condenfirende Flüſſigkeit ſammelt 
fi, in dem Rohre p und fließt durch das Sammelgefäß q und das einen 
hydraulifchen Verfchluß bildende Schwanenhalsrohr r mit Hahn zurück im bie 
Blaſe. q endet einen Zweig in das Hauptdampfrohr, aber die Biegungen 
der Röhren verhindern es, daß der Dampf direct aus a nad) q und mithin 
in die Kühlſchlange ftreichen kann. Durch das Dampfrohr s kann man das 
Waſſer in o beliebig erwärmen, was nad, den Angaben des Thermometers 
vegulirt wird. % ift das in das Local zurüdtehrende unterfte Ende der Kühl: 
ſchlange. 

In der zweiten Conſtruction (Fig. 172 a. S. 628) ſind die gleichen 
oder analogen Theile mit denſelben Buchſtaben wie in Fig. 171 bejeichnet. 
a ift die DBlafe, deren indirecte Heizung durch das Dampfrohr d ver: 
mittelt wird, welches fi) inwendig in eine fchmiebeeiferne Spirale d mit 
dem Condenfationswafferahleiter g fortſetzt. Die directe ‘Dampfeinftrömung 
gefchieht durch den Hahn e und das gelochte Röhrenkreuz /. % ift das Speiſe⸗ 
rohr, i der Ablaßhahn, % der Helm. Zu directer Ableitung der Dämpfe wird 
der Hahn I geöffnet und die Dämpfe fteigen erft in das Ueberſpritzgefüß e 
(welches flir diefen Zweck nie fehlen follte) und in die Kühlſchlange v ane 
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35 mm weiten Bleirohre, defien Ende bei u in das Local zurlidtehrt, wo auch 
die Vorlagen aufgeftellt find. Der Kuhlbottich wird durch = mit Waffer ge» 
ipeift, welches bei y warm abläuft. Sollen aber die Dämpfe bephlegmirt 

















INN. 


12 


werden, for ſchließt man den Hahn 2 und öffnet m. Dann treten die Dämpfe 

in den Condenfator nn, deſſen untere Trommel mit der oberen durch circa 

50 nur 10mm weite Kupferröhren verbunden ift. Das conbenfirte Del läuft 
B 40* 
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duch den hydrauliſchen Berichluß r in die Blaſe zuruck. s ift das Dampfrohr 
für o, t das Thermometer. 

Die in dieſer Figur gezeichnete Conſtruction ſcheint beſſer als die vorige. 
Die innere Heizung durch die Schlange findet doch ſchneller und mit geringerem 
Tampfverlujte als durch einen äußeren Mantel ftatt. Namentlich wird aber 
auch der Depklegmator von Fig. 172 grundlicher und babei mit geringerer 
Behinderung des Dampfabfluffes wirten, als der von Fig. 171. Beide find 
dem an fich zunächft liegenden, nämlich, einem einfachen Schlangentohre, vor» 
ziehen, weil in dieſem der Weg ber auffteigenden Dämpfe durch das zurid» 
fliegende Condenfat Teicht behindert werden fann. 

€. Lührig (D. RP. Nr. 26679) wendet eine Ziczadröhre, umgeben 
von einer anderen, an; das Kühlwaffer Läuft in dem ringförmigen Raume dem 
Bege der Dämpfe entgegen; gig. 173. 
an jeber unteren Biegung ift — 
eine Abzweigung zur Hort 
führung der condenfirten 
Stäfügeit, 

© 4. Burgharbt ) 

wendet einen aus Rohren ⸗ 
Rüden a (ig. 173) aufge 
bauten inneren Cylinder an, 
mit durchlocherten Scheider 
platten b aus Drahtgewebe, 
welche breiter als der Cylinder 
ſind und daher außen durch 
das Kuhlwaſſer in dem äuße- 
ten Cylinder c abgekühlt wer · 
den. Die Dämpfe treten bei 
dein und werben durch Ber» 
bindung mit einer Zugvorrich⸗ 
tung bei e durch den Apparat 
durchgeſaugt. Die condenfirte 
Flüffigfeit fließt durch f und 
gin die Vorlage h. Wenn dieſer Condenfator in Horizontale Stellung er» 
richtet ift, fo Tann die ſich zwiſchen ben einzelnen Platten dd condenfirende 
Flüffigfeit in verſchiedenen Stadien der Reinheit abgezogen werben. 

Ein anderer Condenfator ift von 2. und E. Steinmüller (D. R.-B. 
Nr. 31238) conftruirt worden. Er befteht aus einer Anzahl von Röhren, 
welche in horizontaler Richtung parallel mit einander laufen und auf ihrer 
ganzen Länge durch eine Anzahl von Wafferftrahlen gefühlt werden. 

Das Fllen der Dampfblafen gefchieht entweder durch Einpumpen der 
chemiſch gewajchenen Naphta mittelft einer Pumpe ober eines Luftdruckniontejus, 
ober auch von Höher gelegenen Reſervoirs aus, in welche jenes Product ſchon 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 475. 
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vorher gepumpt worben ift. Beim Cinlaufen wird der (in Fig. 172 biz 
ſichtbare) Lufthahn geöffnet; ftatt defielben hat man wohl auch nur ein etwa 
25 mm weites, durch einen Kork oder einen Schraubenftöpfel verjchliekbares 
Loch, welches zugleich zur Einführung eines eifernen Stabes dient, mit Halfe 
deffen man den Fluſſigkeitszuſtand in ber Blaſe unterſucht. Das Mannloch 
braudjt nur in längeren Zeiträumen zur Infpection und Reinigung der Blaie 
geöffnet zu werden. 

Es ift allgemeine Regel, zuerft die flüchtigften Producte in die Blaſe ein- 
jupumpen und mit Hüffe von indirectem Dampf abzuleiten, dann die ſchweret 
fltchtigen nachzufüllen und ebenfo zu behandeln, und erft zulegt Directen Damıpi 
anzuwenden. Wenn man nur zwei Producte in der Rohbenzolblaſe gewonnen 
hat (©. 623), verarbeitet man beide getrennt, nämlich das zweite gleich mit 
directem Dampfe, wozu man eine befondere Blafe anwenden kann, welde nır 
auf directe Dampfeinftrömung eingerichtet ift." Es ſoll aber hier zumädk die 
Deftillation des erften Productes bejchrieben werben, wobei die Buchſtaben fih 
ſowohl auf Fig. 171 als auf Fig. 172 beziehen. 

Dan läßt den (indirecten) Dampf zuerft mit voller Deffnung des Hahner d 
in ben Mantel oder die Schlange bei d treten. Sowie. aber bie Flüffigkeit zum 

Sie. 17. Sieden erhigt ift und. die Deftiletion be 
ginnt, fchließt man den Dampfhahn fait 
ganz und regulirt ihn dann in der Weile, 
daß die Deftillation zwar ganz continuirlich 
aber nicht allzu raſch oder gar zu Rürmiid 
vor ſich gehe; fonft wird nicht alles con 
denfirt und man erleibet erheblichen Ber- 
luſt, neben entfprechender Tenersgefaht, 
Anfangs kommt ſtets ein wenig aller 
mit, welches Häufig das Benzol ganz mildig 

getrübt erſcheinen läßt; doch verſchwindet dieſe Trübung fehr bald, entweder 
ſchon in der Borlage oder aber in ben Borrathögefäßen; und man braudt fih 
nicht dabei aufzuhalten. Im fpäteren Stadium, wenn man nicht mehr mit in 
directem Dampfe ausfommt und mit directem Dampfe abblafen muß, fommt 
felbftverftändlich jehr viel Waffer mit Hinitber. Man muß baffelbe natürlich 
abtrennen und bedient fich dazu recht zwedmäßig ber in Fig. 174 gezeichneten 
Vorrichtung, welche zugleich eine letzte Reinigung der fpäteren Deftillate durch 
verbdiinnte Natronlauge geftattet. Zwei oben offene Eylinder von Weißhled, 
@ und b, 225 mm weit und 600 mm hoch, haben jeder am oberen Ende 
eine offene, mit Wafler zu fillende Rinne, in melde ein Blechbedel eingeſett 
wird. Sie find durch die beiden Rohrftugen c und d verbunden, melde 
durch die Ueberwurfsſchraubenmutter e ſchnell verbunden oder getrennt werben 
tönnen. c mündet offen 25mm unter dem Rande von a ein; d biegt ſich in 
d abwärts und endigt dicht über dem Boden gleichfalls offen. Vom Boden 
von a führt das Rohr f nad) außen und abwärts in einen Wafferablauf; durch 
9 tann man abſchließen. Aus b führt das Mohr A etwas unter dem 
Rande ab. fund c müffen genau in gleicher Höhe aus a austreten; A fan 
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ebenfo Hoch oder etwas tiefer minden. Bei i ift das Ende der Kuhlſchlange 
angedentet. 

Bor dem Gebranche wird a zu drei Vierteln mit Waſſer gefüllt. Sobald 
aus i dad Gemiſch von Naphta und Waſſer andzufließen beginnt, füllt ſich a 
raſch bis zum Niveau von c und f, und fein Inhalt fliegt nun aus diefen beiden 
Röhren ab; aber da fi) Waſſer und Naphta fofort fcheiden, fo wird oben aus ec 
immer nur Naphta, von unten aus f immer nur Wafler ansfliegen. Lüge f 
tiefer al8 c, fo würde ſich erſteres ganz füllen und als Heber wirken, was durch⸗ 
aus nicht der Fall fein darf. Für den Nothfall ift der Hahn 9 angebracht, der 
aber nie in Gebraud kommen follte. 

Ans c Läuft die Naphta nach dem Gefäße b über, füllt diefes und läuft 
durh 4 in die Borlagen ab. Wenn bie fpäteren Deftillate ericheinen, gießt 
man db zur Hälfte mit verdlinnter Natronlauge (1,100 fpecif. Gem.) voll, fo 
daß die Naphta durch diefe hindurch nad) oben gehen muß; warum, werben wir 
jpäter ſehen. 

Bon Borlagen braudt man minbeftens zwei; dies genügt, wenn man 
die Deftillate von ihnen weg gleich in größere Borrathsbehälter laufen läßt oder 
pumpt. Manche Fabriken ziehen es vor, eine große Anzahl von Heinen Vor⸗ 
fagen anzuwenden, was die Trennung ber Probucte erleichtert. 

Das in neuerer Zeit durchgängig eingefchlagene Verfahren zur Trennung 
der Deftillate ift diefes. Man arbeitet zuerft, wie fchon erwähnt, nur mit 
indirectem Dampfe aus dem Hahne d (Fig. 171 ober Fig. 172). Natürlich 
entweichen zuerft die flüchtigften PBrobucte; aber fchon zu Anfang kommt neben 
dem Benzol ein wenig Toluol, fpäter noch weit mehr, wie das bei der Deftilla- 
tion gemifchter Tlüffigkeiten nicht zu umgehen ift (S. 343). Da nun im 
Handel beftimmte Qualitäten von „Benzin“ oder „Benzol“ (d. i. im commer- 
cielln Sinne, wie unten zu befchreiben) verlangt werden, fo muß man ein 
Mittel anwenden, um biefe fo viel ald möglich in reinem Zuſtande zu erhalten 
und nur wenig Zwifchenproducte zu erzeugen, die nochmals durch die Fabrika⸗ 
tion gehen müflen. Dieſes Mittel ift das Princip der theilweiſen Con⸗ 
denfation der Dämpfe mit Hülfe eines erwärmten Condenfators, unter Rüd- 
fung des Verbichteten in die Blaſe, wie e8 ſchon Mansfield gethan hat, aljo 
eine Dephlegmation (welcher Ausdrud von der Spiritusrectification herge⸗ 
nommen ift). Hierzu dient ber in dem Bottich o erwärmte Condenfator nn. 
Dan zwingt alfo, durch Schließung des Hahnes J und Deffnung von m, die 
durch ankommenden Dämpf in 9 einzuftrömen, während man mittelft des 
Dampfhahnes s das Wafler von 0 auf die hinreichende Temperatiir erwärmt. 
Für fogenanntes 90 procentiged Benzol follte das Waflerbad etwa 60°, fir 
50 procentige8 Benzol 70 bis 80° warm fein; doch lafjen ſich diefe Zahlen 
nicht abfolut feftftellen, und miiffen bei jedem Apparate erft ausprobirt werben. 
Dan hält die Temperatur in o möglichft conftant. Das, was fi} in n con- 
denfirt, fließt durch ſtets nach der Blafe a zurück; e8 wird dies wefentlich 
Tolnol, mit nur wenig Benzol, fein. Manche Fabriken laffen e8 direct und 
continuirlich nad) a einfließen (fig. 172); andere fchalten ein Meines Zwiſchen⸗ 
gefäß ein (q, Yig.171, wo es durch die Geftalt des Condenfators n räthlicher 
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erjcheint, den noch in q enthaltenen Dämpfen Eintritt in das Hauptdampfrohr 
zu geftatten); andere endlich laffen das Condenſat aus n -in eine beſondere 
gejchlofiene Vorlage fließen, um es fpäter für fich zu rectificiren. Was ſich 
in n nicht condenfirt hat, alfo Dämpfe von Benzol mit wenig Toluol, geht 
jest in das Hauptdampfrohr, von da in die Kühlichlange w, und das dort 
condenfirte Benzol fließt durch « und die Separirungstäften, Fig. 174, ın be 
Borlage. 

Nach einiger Zeit wird aus u faft gar nichts mehr kommen; jegt um 
man, um ſchwächere Benzole zu erhalten, die Temperatur in o ſteigern. Meiſt 
wird man noch mit Waflerfüllung in o arbeiten fünnen, dann aber das Baier 
zum Kochen erhigen müſſen. Waſſer ift um fo eher brauchbar, werm man nur 
etwa 50 procentige8 Benzol darftellen will, wie e8 die Regel ift. Im deu meiſten 
Theerbeitillationen erftrebt man bei den weiteren Deftillaten feine Trennung 
in reine Koblenwaflerftoffe und geht daher auch nicht mehr weiter in ber 
Dephlegmirung. Wenn vielmehr aus der Kühffchlange «o nichts mehr laufen 
will, jo jest man den Condenfator n außer Thätigfeit, indem man ben Hahn ! 
öffnet und m jchließt. Jetzt gehen alle Dämpfe direct nad) so und werben dort 
condenfirt, fo daß man von Neuem eine reichliche Dienge von Deftillat be 
fommt. Nach und nad) läßt dies wieder nad), und wenn man wenig oder 
nicht8 mehr hinüber befommt, fo ftellt man den indirecten Dampf ans d ab, 
(äßt durch Oeffnen von e directen Dampf aus den Löchern des Kreuztohres / 
ausftrömen und befommt nun, felbft bei Dampf von nur 21/, bis 3 Atmo⸗ 
iphären, eine reichliche Menge von Xylolen und Tirimethylbenzolen, welche 
Gemiſche wir als Auflöfungsnaphta und Brennnaphta kennen lernen werden. 
Xylole werden jedoch in neuerer Zeit auch in der Farbenfabrilation verwendet, 
und dann aus dieſen Naphtaforten durch Savalle' ſche Colonnenapparate (f. n.) 
abgeſchieden. 

Es fragt ſich nun, nad) welchen Principien die Trennung der Deftillate, 
alſo die Fractionirung, ftattfindet. Es ſcheint zwar am einfachſten, ſich 
hierbei nad) den Angaben eines Thermometers in der Blafe, reſp. im Dephleg- 
mator, zu richten, aber dba das erfte Erforderniß das ift, Probucte zu erhalten, 
welche gewiſſen Anforderungen des Handels entiprechen, und es nicht gan; 
leicht ift, die8 mit dem Thermometer allein durchzufegen, fo muß man meit 
noch andere Kennzeichen zu Hülfe nehmen. Zunächſt fei aber das Berfahren 
einer Fabrik bejchrieben, welche eine Blaje mit Kronenauffag befigt und weient- 
(ich nach dem Thermometer arbeitet. Man deftillirt dort zweimal mit Tampi. 
Bei der erften Deftillation macht man folgende Fractionen: 


1. Bi8 103° (in der Blafe), giebt 65» bis 70 procentiges Benzol. 
2. 103 bis 110°, giebt 30 procentiges Benzol. 
3. 110 bis 130°, giebt bei 100° nichts, bei 120% 60 Proc. 
4. Ueber 130°, giebt Auflölungsnaphta. 
Bei der zweiten Deftillation wird wefentlic mit Hülfe der Dephlegmation 
gearbeitet. Wenn man die Fraction 1. der erften Deftillatiom rectificrt und 
den Dephlegmator bei 56° erhält, fo erhält man in der Vorlage 90 procentigel 
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Benzol; bei 30% aber befommt man 50 procentiges Benzol. Das Thermometer 
in der Blafe ſelbſt zeigt, fo lange 90 procentiges Benzol kommt, eine Tempe⸗ 
ratur von wicht über 100%. Wenn bieje erreicht ift, läßt man die Fraction 2. 
der erften Deftillation zulaufen, läßt jest die Temperatur in der Blaje bis 
105° (tm Dephlegmator auf 80°) fteigen, wechfelt die Borlage und erhält nun 
54 procentiged Benzol. Nun wechſelt man wieder die Vorlage, läßt offenen 
Dampf in die Blafe ein und fängt alles jettt Deftillivende als Auflöſungsnaphta 
anf. Man könnte ohne Schwierigkeit in biefem Apparate und nad) diefer 
Methode auch reines Toluol machen, Xylol ſchon weniger gut. 

Andere Fabriken richten ſich gar nicht nad der Temperatur in ber Blaſe, 
fondern reguliren (was aud) ficherer fcheint) weſentlich nur nad) derjenigen in 
dem Dephlegmator. Es liegt auf der Hand, daß man nad) einigen Verſuchen 
mit feinem Apparate dahin kommen kann, wenn man die Borbereitungsopera- 
tionen immer in gleicher Weife ausführt, e& allein durch genaue Regulirung 
der Temperatur des Dephlegmators zu erreichen, daß 3. B. alled überhaupt 
durch den letzteren gehende Deftillat, wenn e8 zufammengemifcht wird, 50 pro» 
centiges Benzol ergiebt. Dann wird man erft die Vorlage wechſeln, wenn 
nichts mehr durch den Dephlegmator paffirt; ein zweites Mal, wenn indirecter 
Dampf gar nichts mehr auch mit Uebergehung des Dephlegmators liefert, 
und ein drittes Product wird man durch Deftillation mit offenem Dampfe 
erhalten. 

Mit Sicherheit kann man ſich übrigens doch nie auf dieſe Anzeichen ver» 
(ofen, wenn man Producte von beftimmten Eigenfchaften, wie fie im Handel 
verlangt werden, erzielen will, und man wirb daher während der Operation 
Öftere Brobedeftillationen im Laboratorium vornehmen müflen; manche Fabriken 
nflen überhaupt die Fractionirung ganz von diefen abhängen. Hierzu bedient 
man fi} einer Ölasretorte, oder noch beſſer eines fogenannten Fractionirkolbens 
mit Liebig’fchem Kühler (Fig. 164, ©. 605), wobei man als fefte Punkte für 
die Sractionen nur 100 und 120°, für die fpäteren Deftillate and) noch 130 
and 160° annimmt. 

In den meiften Fällen hat man durch eine Deftillationsanalyfe der in 
der Dampfblafe zu rectificirenden Charge ſchon vorläufige Anhaltspunkte dafür, 
wie viel man von jeber Fraction erwarten fann. Die von Davis gegebenen 
Vorſchriften und Tabellen (f. fpäter) follen vorher ſchon anzeigen, welches 
Volum von den verichiedenen Fyractionen man abnehmen muß. Dan nimmt 
dem entiprechend furz, ehe man glaubt, daß e8 Zeit zum Umwechſeln fei, eine 
Probe des Deftillates, natürlich nicht von oben weg, fondern nad) gutem Um⸗ 
rühren des ganzen Inhaltes der Vorlage. Geſetzt, man habe auf 90 pro- 
centige8 Benzol zu arbeiten, unb die Probe ergebe, daß zufälliger Weile ber 
Inhalt der Vorlage gerade 90 Proc. bei 100° abgiebt, fo muß man fofort bie 
Borlage wechſeln, da man nicht hoffen fann, daß bei Fortſetzung der Deſtilla⸗ 
tion diefelbe Stärke irgend längere Zeit beftehen bleiben werde. Man foll 
eigentlich das Deftillat immer etwas ftärker als nöthig machen, ehe man es in 
die Borrathöbehälter pumpt, um ganz ficher zu gehen. Bevor e8 weggepumpt 
wird, mißt man feine Höhe in ber Vorlage und notirt dann das (mit Hilfe 
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einer Tabelle zu findende) Volumen und die Analyje diefer Portion. Sie ıft 
nun nod) gerade auf die richtige Stärke herabzuftimmen, und das geſchieht 
durch Zuſatz einer berechneten Menge von dem Inhalte der nächften Bortion. 
Man wird diefen vielleicht zu 70 Proc. oder noch höher finden, und muß ihn 
dann auf die beiden Vorrathsgefäße für 90 procentiges und 50 protentiges 
Benzol vertheilen. Die Berechnung dafür gefchieht in folgender Weife. Ges 
jeßt, man habe aus der eriten Vorlage 600 Liter 95 procentige® Benzol ge 
pumpt und e8 finden ſich in ber zweiten 800 Liter von 75 procentigem Benzol, 
10 handelt es fid) darum: wie viel muß man aus der letzteren noch zu der 
erjteren pumpen, um ein Handelsproduct von 90 Proc. zu erreichen? Man 
macht dazu folgenden Anſatz: 
600 x 95 +2 x 75 —= (600 + z) 90 
600 (95 — 90) —= x (90 — 75) 
600 x 5 
15 

Das heißt: Man muß zu den 600 Litern von 95 Proc. noch 200 Liter 
von 75 Proc. jegen und erhält dann 800 Liter von 90 Proc. Der Reſt von 
600 Liter 75 procentigem Benzol wird in den Vorrathäbehälter für 50 procen- 
tiged Benzol gepumpt und wiederum feine Quantität und Dualität genau an- 
gemerft. Die dritte Vorlage finde man nun z.B. mit 720 Liter von 40 Proc. 
gefüllt. Man jett jest an: 


600 x 75 + 720 x 40 — (600 + 720) x 


— 200. 





x — 





Das heißt: Wenn man den ganzen Inhalt der dritten Vorlage zu dem 
600 Litern von 75 Proc. pumpt, fo erhält man immer noch ein zu ſtarkes, 
nämlich 56 procentiges, Benzol, welches mithin noch einen entfprechenden Zuſatz 
von der nächftfolgenden Vorlage erhalten muß. ‘Die gegebenen Beifpiele 
werben aber genügen, um die Rechnung aud) für diefen und ähnliche Fülle 
auszuführen. Häufig wird man es aud) vorziehen, die Benzole in den Bor 
rathsbehältern etwas ftärfer zu laflen und erft im Augenblide des Verſendens 
abzufchwächen, wobei man aber darauf halten muß, die® immer mit ber bei 
der Kectification zunächſt darauf folgenden Fraction, nicht mit einer ſchwerer 
flüchtigen zu thun. 

Geſetzt, daß man gar nicht auf YO procentiges Benzol arbeiten wolle, jo 
wird man alle eben beifpielsweife erwähnten Deftillate nad) dem Behälter für 
50 procentige8 Benzol pumpen, indem man jedesmal Quantität und Dualität 
notirt. Wenn man dann die Producte aus ber Zahl der Liter mit ber Anzahl 
Procente nimmt, diefe alle zufammen addirt und durch die Zahl aller Liter zu⸗ 
fammengeuommen divibirt, fo wird man die Procentigleit der Miſchung finden. 
Allerdings ift die „Procentigkeit“ bier nur eine ganz fcheinbare; ein 5Opro- 
centige® Benzol hat Feine Analogie mit einer 5Oprocentigen Löfung irgend 
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eined Salzes oder mit 5Oprocentigem Spiritus; aber eine lange Praxis hat 
gezeigt, daB Rechnumgen wie bie oben auögeführten ganz zuverläffig find, 
indem fie in der Regel fogar das Product etwas mindergrädig erfcheinen 
laſſen, als es wirklich if. Dies ift ein Tsehler, Über welchen der Käufer fich 
nicht befchweren wird, und welchen auch der Fabrikant, wenn ihm daran liegt, 
leicht verbefiern kann. Bei wichtigen Lieferungen wirb man ſich natürlich) 
nicht amf die Rechnung allein verlaffen, jondern bie Miſchung nod) befonders 
prüfen. 

Hohenhanfen!) giebt folgende Beiſpiele. 500 Gallonen rohe Naphta 
von Morkihire, welche vor der Verarbeitung zeigten: 


bei 110 120 130° 
16 34 47 Proc., 
ergaben bei der Behandlung mit inbirectem Dampf ale erfte Fraction 250 Gall. 
40 procentigeö Benzol, welches zeigte: 
bei 95 100 110 120° 
15 39 75 89 Proc. 
Rohnaphta von Wigan ergab bei derjelben Behandlung: 
A. 500 Gall. Rohnaphta gaben 
bei 110 120° 130 140 150° 
17 38 49 58 69 Proc. 
durch indirecten Dampf 200 Gall. 


bei 95 100 110 120° 
14 38 73 89 Proc. 


B. 500 Gall. Rohnaphta gaben 


bet 110 1230 130 ° 140 150° , 
13 34 47 57 68 Proc. 


durch indirecten Dampf 260 Gall. 


bei 95 100 110 120° - 
15 40 74 90 Broc. 


Solche Deftillationsproben werben nur angeftellt, jo lange es fih um 
„Benzole* (Benzine) im Sinne des Handels dreft. Man verlangt häufig 
40 procentiges, fogar bisweilen 30 procentiges Benzol. Was nach diefen über⸗ 
gebt, ift größtentheil® Toluol, und wird oft als folches (etwa 90 Proc. bi 120° 
übergehend) dargeftelt. Als nächſtes Hauptproduct wird aber zumeilen auch 
noch Carburirnaphta aufgefangen. Nach einer von verfchiedenen englifchen 
Sasanftalten angenommenen Vorſchrift von Letheby foll ſolche Naphta bei 
1309 mindeftens 70 Broc., bei 150° minbeftens 90 Proc. abgeben und ein 
ſpecifiſches Gewicht von 0,850 bi8 0,870 haben. In der Praris braucht man 
nur anf den erften Punkt zu achten, da die beiden anderen dann von felbft 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 74. 
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folgen. Augenjcheinlid) befteht dieſes Product weſentlich aus Xylol. Das 
fpecififche Gewicht beweiſt, daß feine Verfälſchung mit Petrolenmeflenz fatt: 
gefunden hat. Bei dem Uebergange von Benzol zu Carburirungsnaphta muß 
man nicht unterlaffen, das zweite Scheidungsgefäß (d in Fig. 174, ©. 630) 
zur Hälfte mit ſchwacher Natronlauge zu füllen. Wenn man keinen fpeciellen 
Abſatz fiir dieſes Product hat, jo deftillirt man e8 um und fpaltet es in Benzol 
und Auflöfungsnaphta. 

Nach einer Tabelle in Wurtz' Dietionnaire de Chimie I, 1633, würde 
man in Frankreich etwas abweichend fractioniren. Nach ihm ſoll man als erfte 
Hauptfraction die von 30 bis 1509 fiedenden Theeröle auffangen und dieſe 
zuerft in Kefleln von 2000 Liter Inhalt mit Dampf oder freiem euer in 
zwei Theile trennen. Man beftillirt nämlich zwei Drittel ab und füßt das 
rüdftändige Drittel zu der zweiten Hauptfraction, dem zwiſchen 150 bis 200° 
fiedenden Dele (vergl. bei Feichtöl, S. 600), laufen. Die itberdeftillirten zwei 
Drittel werden mit Säure und Lauge behandelt und nad) bem Waſchen recti⸗ 
fieirt. Hierbei erhält man folgende Yractionen: 


a) Bon 30 bis 70° fiedend: Pentan, Hexan ꝛc., 

b) „ 70 „ 110° „ Benzol und Tolnol, 

c) „ 110 „ 1279 „Benzin Nr. I zum Fledenreinigen, 
d) „127 „1000 , „ RroO „ n 

e) Rüdftand, kommt zur zweiten Hauptfraction. 


So einfach) und glatt, wie e8 bier bingeftellt ift, fann man denn doch die 
Kohlenwaflerftoffe nicht nach ihrer Flüchtigfeit trennen. In den uns befannten 
Fabriken arbeitet man nirgends fo. 

Dasjenige, was auf die ſchwächſten Benzole, reſp. auf Tolnol, folgt, wird 
als Auflöfungsnaphta (solvent naphta) aufgefangen, und mandye Fabriken 
machen überhaupt feine weitere Fraction, fondern nehmen hierzu alles, wat 
man auch mit directem Dampfe noch aus der Flüſſigkeit austreiben fann. 
Der Name rührt daher, daß dieſes Product von den Fabrifanten waflerdicter 
Zeuge zum Auflöfen oder Aufquellen von Kautfchuf gebraucht wird. Es findet 
ferner umfangreiche Anwendung bei der Reinigung des Anthracens (S. 443) 
und bient aud) als Fleckenwaſſer. Es befteht größtentheild aus Xylolen und 
Trimethylbenzolen, enthält aber jedenfall8 auch noc) weitere, nicht genaner be 
kannte Körper. Die engliichen Kautſchukfabrikanten verlangen, daß die Auf 
(öfungsnaphta völlig frei von Naphtalin ſei, welches in den letzten Dampf⸗ 
beftillaten jchon in geringer Menge auftritt.” Man darf alfo dann nicht jo 
weit gehen, fondern muß abbrechen, wenn das Product bei 160° 90 Proc. 
abgiebt und fein jpecififches Gewicht im Ganzen genommen nicht 0,875 bei 
159 überfteigt. Dies wird eintreten, fobalb das aus dem Kühlrohre fliegende 
Deftillat 0,880 bei 15° zeigt. Da Unterjchiede in der Temperatur ganz be 
deutende Irrungen in der Beurtheilung bes fpecififchen Gewichtes hervor⸗ 
bringen können, jo darf man nicht unterlafien, daſſelbe (etwa mit Hülfe der 
im Anhange enthaltenen Tabelle) auf bie Normaltemperatur zu rebuciren. 

Wenn man an beflimmte Normen fitr die Auflöfungsnaphta gebunden if, 
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und wenn man andererjeits Abjag für ſchwere Naphta hat, fo fängt man 
das legte Deftillat als folche auf. - Man geht mit dem Deftilliren fo weit, bis 
das Deftillat anfängt, etwas gefärbt zu fommen oder fi) daraus Naphtalin 
abzufcheiden beginnt, ftellt dann den Dampf jofort ab und beendigt die Opera» 
tion. Wenn aber die Reinigung vorher recht gut gefchehen war, fo bleibt das 
Deftillat ungefärbt, und man muß fi dann an andere Anzeichen halten, um 
zu beurtheilen, wann man aufhören fol. Kin jehr charakteriftiiches und deut⸗ 
lies, aber fubjectives Zeichen ift wiederum der Geruch); ein ferneres, ganz un⸗ 
zweibeutiges, ift das fpecifiiche Gewicht. Wenn eine rinnende Probe 0,900 zeigt, 
map man einhalten; die ganze Naphta wird dann 0,880 bi8 0,887 zeigen. 
Ein weiteres Zeichen für die Güte der Naphta ift, daß ſich beim Schütteln der: 
jelben kein ftehenbleibender Schaum erzeugt, jondern nur perlende, .opalifirende 
Bläschen, welche jofort wieder verfchwinden. Ferner joll fie nicht nad) Naphtalin 
riechen und foll, dem birecten Sonnenlichte ausgefegt, fich wenigſtens einige 
Tage farblos halten; dann wird fie dies im Dunkeln längere Zeit thun. 

Uebrigens dauert die ‘Deftillation der 5 bis 8 Proc. ſchweren Naphta, 
welhe man ans dem vereinigten erfien umd zweiten Probucte der Rohbenzol- 
blafe, d. i. deren Deftillat bis 140°, befommt, unverhältnigmäßig lange. Dan 
zicht e8 daher oft vor, diejelbe gar nicht abzutreiben, ſondern ben nad) Been- 
digung der Auflöfungsnaphta bleibenden Blafenrüdftand mit dem dritten Pro- 
ducte der Rohbenzolblafe (S. 603), d. i. deren Deftillat von 140 bis 170°, 
zu vereinigen, welches Product überhaupt nur mit offenem Dampfe rectificirt 
wird und nur Aufldfungd- und ſchwere Naphta giebt, oder treibt ihn über 
directem Fener ab. 

Bei allen Deſtillationen mit offenem Dampfe hat die Ueberſpritzbüchſe 
(v in Fig. 172, ©. 628) eine wefentliche Rolle zu fpielen, um Färbung bes 
Deftillates zu verhüten; fie muß täglich mindeftens einmal geleert werden. 
Auch die Natronlauge in b (Fig. 174, ©. 630) muß täglich erneuert werden. 

Man kann aus dem erften und zweiten Producte zufammen erwarten: 
60 bis 70 Proc. an 5Oprocentigem Benzol, 20 bis 25 Proc. Carburir- und 
Auflöfungenaphta, 5 bis 8 Proc. ſchwere Naphta. 

„ Das dritte Product giebt 25 bis 50 Proc. befte Naphta, 50 bis 25 Proc. 
Ihwere Naphta, 25 Proc. Blafenrüditand und Verluſt. Der Rüdftand fintt 
meiſt Schon in Waſſer unter, wird aber doch befier noch einmal ütber freiem 
Feuer deftillirt. 

Weitaus die meiften Theerbeftillationen ftellen nur fogenannte® 90= ober 
50 procentiges Benzol, zuweilen aud) 40 procentiges Benzol, Auflöfungs- und 
were Naphta dar. Nur ausnahmsweiſe arbeitet man in den Theerdeſtillerien 
auf wirkliche Sfolirung von Benzol, Toluol, Xylol zc. Hin. 

Eine weit volllommenere Trennung der Kohlenmwaflerftoffe, als e8 die bisher 
deichriebenen Apparate geftatten, kann man allerdings mit Apparaten erreichen, 
welche das bei der Spiritusrectification längſt durchgebildete Brincip der ‘Dephleg- 
mation in ähnlicher gründlicher Weife wie dort durchführen. Wie wir ©.159 
gejehen haben, ift diefe® von Mansfield ſchon 1847 in beftimmtefter Weife 
vorgefhlagen worden; aber es fcheint, als ob Coupier der Erfte geweſen ſei, 
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welcher diefe Idee (1863), freilich nod; nicht in volltommenfter Weiſe, in die 
Praris eingeführt und dadurch die fabrifmäßige Darftellung der einzelnen 


IL 8 


Kohlenwafjerftoffe im Zuftande faft volltommener Reinheit erreicht hätte '). 
Sein Apparat ift in Fig. 175 im Maßſtabe 1: 50 abgebildet. A bedeutet 


) Bull. de Soc. ind. de Mulhouse 1866, p. 260; Dingl. Journ. 181, 86. 
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das untere Refervoir (die eigentliche Blafe), an welcher das links eintretende 
(im Inmern eine Schlange bildende) Dampfheizungsrohr, das Mannloch und 
ver Entleerungshahn fichtbar find. B ift die Deffnung zur Speifung mit Roh» 
benzol. Auf der Blafe erhebt fich die gußeiferne Rectificationscolonne (Kronen- 
aufſatz) N, deren Einzelheiten aus ben folgenden Figuren erfichtlich fein werben. 
Das Thermometer ? dient zur Regulirung des Proceſſes. Der in die Dampf⸗ 
Ipirale von A mit etwa zwei Atmofphären Drud (oder mehr, wenn man höher 
ſiedende Dele rectificirt) einftrömende Waflerdampf bringt das in A enthaltene 
Gemisch von Kohlenwaflerftoffen zum Sieden. Schon in der Colonne N 
werden die jchwerft flüchtigen Dämpfe durch Luftfühlung verdichtet und fließen 
in die Blaſe A zurüd. Die leichter flüchtigen Dämpfe gelangen jet in den 
Trog D, in welchem fie auf einer folchen Temperatur erhalten werden, daß der 
niedrigft ſiedende Kohlenwaſſerſtoff des Gemifches noch banıpfförmig bleibt, 
während alles höher Siedende fich verdichten und ebenfall8 in die Blafe zurück⸗ 
fließen muß. Dies gejchieht, indem die Dämpfe den ringförmigen Raum ber 
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benzol 
neben einander liegenden Condenſatoren durchſtreichen, in welchen fie inwendig 
und auswendig, aljo auf großer Oberfläche, von der in D enthaltenen Flüſſig⸗ 
feit befpiilt werben. Wenn man nur Benzol und Toluol in reinem Zuſtande 
abſcheiden will, genügt ed, da8 Gefäß D mit Wafler zu füllen; denn für das 
bei 80,5° fiedende Benzol foll die Temperatur in D (vermittelt der ‘Danıpf- 
ſchlange m und des Thermometers t) auf 60 bis 709 erhalten werden, und flir 
das bei 1119 fiebende Toluol genügt eine Temperatur von 100%. Will man 
aber auf Xylol oder gar auf Trimethylbenzole arbeiten, fo muß man D mit 
einer Löfnng von Ammoniumnitrat (Siedepunkt 164°) oder mit Paraffin 
füllen). Was fic nun in den Ringcondenfatoren G G verdichtet, läuft durch 
die Röhren a, b, c, d, deren Biegungen den Eintritt von Dämpfen aus N in 
6 6 verhindern, nah) N zurüd, und zwar fieht man, daß die zuerft condenfirte 
Flüſſigkeit weiter oben in der Colonne eintritt, al8 die fpäter condenfirte. Die 
Hähne rr dienen zur Entnahme von Proben und zur Controle der Operation. 
Die aus dem letzten Condenſator austretenden Dämpfe gelangen in die Kühl⸗ 


2) Hierfür braucht man dann in dem Schlangenrohre der Blaje A Dampf von 
6 bis 7 Atmoſphären Spannung und arbeitet nicht gern auf diefem Wege. 
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ſchlange C, wo fie volltommen verdichtet werden. Wenn man aljo ein Roh: 
benzol deftillixt, fo wird man zuerft das Wafler in D auf 60 biß 70° erhalten. 
Sobald aus der Kuhlſchlange CO kein Benzol mehr ausfließt, wechjelt man die 
Vorlage und läßt die Temperatur in D auf 100° fteigen. Zuerſt belommt 
man ein wenig eines Gemiſches, bald aber kommt reines Toluol, wobei man 
freilich in A Dampf von 3/, Atm. Spannung anwenden muß. Wenn andı 
diefes aufhört, ftellt man gewöhnlich die Deftillation ein; wenn man aber wil, 
kann man auch Xylole und Trimetäylbenzole im reinen Zuftande auf ähnlide 
Weiſe iſoliren. Coupier hat durch vorftehende graphifche Darftellung (dig. 176 
a. v. S.) die Menge der Haupt» und Zwiſchenproducte verdeutlicht, welche man 
mittelft eines Apparates aus 100 Liter eines von 62 bis 150° fiebenden Roh: 
benzol8 (d. i. etwa 5Oprocentiges Benzol nad) gewöhnlicher Handelsbezeichnungh 
geroinnen fan. j 

Die Mittelproducte (in ben fteil auffteigenden Theilen der Temperatur 
Linien) werden von Neuem für fic) fractionirt, 

Dan bekommt alfo neben 44 Thln. reinem Benzol und 17 Thlu. reinem 
Toluol noch 

a) 6 Proc. Borlauf, zum Theil Schwefeltohlenftoff, Olefine zc., welche 
man nur wenig verwenden kann, und meift wohl der Auflöfungsnaphta (dem 
Fledenwaſſer“) zufegt. 

b) 6 Proc. eines Zwiſchenproductes zwiſchen Benzol und Toluol, dei 
zur Rectification zurüidgeht. . 

c) Circa 27 Broc. höher fiedende Producte, welche früher gar nicht met | 
getrennt wurben und gleich zum Fledenwaſſer gingen, aus denen aber jegt da | 
lol (9 Proc.) öfter abgeſchieden wird. 

Big. 177 und 178 zeigen den Durchſchnitt und Grundriß ber eimelım | 
Beden ber Rectificationscolonne N (Fig. 175) im Mafftabe 1:25. Die 
Dämpfe fleigen in den Röhren g auf, werben aber durch die Kappen r am 


Sie. ur. ig. 178. 


ungehinderten Auffteigen gehindert und mitffen ſich durch deren Köcher und die 
darüber ftehende Flüffigkeit ihren Weg bahnen. Letztere, beftehend ans dem 
durch die Luftkühlung condenfirten Theile des Dampfgemenges, läuft durch die 
Ueberlaufsröhrchen s allmälig von einer Platte auf die andere. Die ab 
wechſelnd ftehenden Scheidewände (chicanes) pp zwingen das Gas und dit 
Fluſſigkeit, möglihft lange in Berührung mit einander zu bleiben, wodurc 
einerfeit® aus dem Gafe bie weniger flüchtigen Beftandtheife fluſſig nieder 
geichlagen, andererſeits aus der Flüffigkeit durch die Hitze des Gaſes bie Leichteit 
flüghtigen Beſtandtheile dampfförmig mit weggeführt werben. Gerade bie oft 
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malige Wiederholung diefes Proceffes in den 9 ober 10 Beden der Colonne 
macht die Fractionirung zu einer viel gründlicheren, als es felbft mehrfache 
Rettificationen ohne dieſelbe gethan haben witrden. 

Der „Analyſeur“ in Coupier's Apparat (FG, Fig. 175) läßt ſich 
unzweifelhaft durch wirffamere Vorrichtungen erfegen. Dies gefchieht in Vedle’s 
Blaſe, wo der „Benzol-Rectificator“ ans vier großen, von Wafler umgebenen 
Kupferchlindern befteht, während der „Tolnol-Rectificator“ dem in unferer 
dig. 172 (9.628) bei no gejeigten Ahnelt, und durch Fig. 179 noch deutlicher 


Sig. 179. 


verfinnlicht ift. Die Dämpfe gehen aus der Rectificationscolonne A durch das 
Rohr a in ben Analyſator B (1,8 x 0,6 m) und bie condenfirte Flüffigfeit 
läuft durch d nad) A zurüd, während bie nicht conbenfirten Dämpfe durch f 
in eine Kuhlſchlange oder einen Condenjator von beliebiger anderer Form 
gehen. Das Gefäß B ift durch zwei Scheidewände in drei Theile getheilt. 
Die Scheidewände find durch 60 Kupferröhren dd von 30mm Durchmeſſer 
verbunden. Durch c fließt Waffer in den unteren Theil von B, dann durch 
dd in den oberen Theil und durch e weg. Wenn aus f fehr wenig mehr fort⸗ 
geht, fo jperrt man den Waflerzufluß durch c ab und läßt den Inhalt von B 
den Siedepunkt erreichen, was durd; die Hige der von A kommenden Dämpfe 
bewirkt wird. Im dieſem Stabium geht hauptſächlich Toluol über. Wenn 


Tunge-Röbler, Eteinfoblentbeer. 4 
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auch diefes aufhört zur fließen, fa läßt man das Niveau des Waflers in B 
dadurch ſinken, daß man hinter einander die Hähne g!, 9,2 9? nnd g*+ Bffnet, 
fo daß fhlieglih B ganz und gar mit Waflerdampf im Inneren der Röhren 
dd und mit den Dämpfen von Kohlenwaflerftoffen in den Zwiſchenräumen 
um biefe herum erfüllt if. In diefem Stadium geht faft reines Xylol über. 

Egrot’8 Apparat, welder von Hohenhanjem!) erwähnt wird, ift von 
dem Goupier’fchen in keinem wejentlichen ‘Theile verichieden. 

Die Rectificationsapparate der Firma D. Savalle fil s zu Parts genießen 
eined ausgezeichneten Rufes gerade aud) für die Theerkohlenwaſſerſtoffe und 
werden in Deutfchland viel angewendet, auch in den Theerbeftillationen felbft, wo 
man nicht auf die reinen Kohlenwaflerftoffe, fondern auch auf 90⸗ oder 
50procentige8 Benzol ꝛc. arbeitet. Der Apparat (Fig. 180) jei hier nad) der 
von R. Meyer?) gegebenen Beichreibung und Abbildung wiedergegeben. 

Bei Savalle’8 urjprünglidem Apparate wird die Condenfation ganz 
und gar durch einen Luftſtrom bewirkt, defien Stärke durch ein Regifter regu- 
lirt wird; ferner enthält er die von berjelben Firma ſchon friiher bei der 
Spiritusrectification angewendeten Vorrichtungen zur Regulirung des Dampf» 
drudes und zur Controle ber Deftillationsgefchwindigfeit. Bei den fir Benzol⸗ 
rectification beftimmten Apparaten hat man jedoch die Luftfühlung allenthalben 
durch Waflerfühlung erfegen müſſen, was uns aud) von Häuffermann 
(Priv.⸗Mitth.) beftätigt wird. 

In Fig. 180 ift A die durch die Dampffchlange geheizte Blaſe, B die 
tehtwinfelige Colonne zur erſten Condenfation, C der Luftcondenfator zur 
zweiten Sondenfation ber höher fiedeuden Kohlenwaflerftoffe, welche nicht in 
das Deftillat gelangen follen, D der Luftkühler, in welchem fich das Deftillat 
verdichtet und abkühlt. Die nöthige Luft wird durch den Ventilator F’ zu- 
geführt, dem Condenfator C burd) HZ, dem Kühler D durch J. J ift das 
Regifter, durch welches der Luftftrom im Condenſator mittelft einer Kette und 
eines graduirten Hebels K regulirt wird. Die in D condenfirte Tlüffigkeit 
muß dann den Prober G paffiren, in welchem der Gang der Deftillation con- 
trolirt wird. EZ ift der Drudregulator, um während ber ganzen Deftillation 
einen conftanten Drud im Apparate zu erhalten, L die den Ventilator treis 
bende Dampfmafchine, 1 Dampfventil des Regulators, 2 Condenfationswaffer- 
abfluß der Heizſchlange, 3 Rüdflughahn der Kolonne, 4 Reinigungshahn der 
Golonne, 5 Entleerungshahn des oberen Theiles der Colonne, 6 Thermometer, 
7 Hahn für die Entleerung und Beſchickung der Blafe. 

Die innere Einrichtung der Colonne zeigt Fig. 181 (a.f. ©.). Die ‘Dämpfe 
treten in dieſelbe durch) den cylindrifchen Behälter @, welcher durch eine verti« 
cale Scheidewand der Höhe nad) getheilt und mit einem ‘Thermometer b ver« 
ſehen iſt. Die Colonne ift durch Horizontale, vielfach durchlöcherte Scheides 
wände in mehrere Kammern getheilt. In jede Scheidewanb ift ein verticales 
Ueberlaufrohr eingefeßt, welches theilweife in eine entiprechende Vertiefung der 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 76. — *) Bolley-Birnbaum, Handb. 
d. dem. Technologie 5, 542 fi. 
41* 
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darunter liegenden Platte eingefenkt iſt; dieſe Ueberlaufröhren find abwechſelnd 
an ber einen und am ber anderen Seite angeordnet. Die vom Conderſator 
zurkdfließenden, Höher fiedenden Producte paffiren alfo allmälig fämmtlihe 
Kammern ber Colonne und gelangen fehließlich in bie Blafe zurüd. Die Durd- 
bohrung der Platten ift jo beredinet, daß der auffteigende Dampfitrom die 
Fluſſigkeit Hindert, durch.die Tücher hindurch zu fallen, und daher immer eine 
Fluſſigkeitsſchicht von 4 bis 5em Höhe. (entjprechend den Mündungen der 
Ueberlaufröhren) auf den Scheibewänden zurüdbleibt, welche die Dämpfe durd» 


ig. 181. 





ftreichen müffen, nachdem fie die Löcher paffirt haben. Dies begümftigt die 
Condenſation der höher fiedenden Producte bedeutend. 

Fig. 182 ftellt den Prober dar. Aus dem Kühler gelangt das Tefliler 
zunädft in den ringförmigen Zwiſchenraum zwiſchen der Röhre C und der 
innerhalb derfelben befindlichen engeren Röhre F. Dieje ragt mit ihrem 
oberen, graduirten Theile in bie Glasglode Z und hat bei F eine Heine Te: 
nung. Der Zwiſchenraum zwiſchen den Röhren O und F ift mit der Glode 
E in Communication. If mm der Zufluß des Deſtillates ein folder, ii 
letzteres bei dem im Apparate Herrfchenden Drude durch F abfließen kann, jo 
wird die Flitffigfeit nicht Über die Höhe dieſer Oeffnung fteigen. It aber dir 
Zuflußgeſchwindigkeit eine größere, jo wird bie Fluſſigkeit aus dem ringförmige 
Raume zwiſchen C und F in die Glode E fteigen. Hierdurch aber entftcht | 
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ein hydrauliſcher Drud, welcher zur Folge hat, daf das Deftillat durch: die 

Oeffnung bei F fchneller abfließt, als e8 ohne dies der Fall fein würde. So 

wird fich ein Gleichgewichtszuſtand Herftellen, und man fieht ein, daß die Höhe 

der Slüffigkeitsfäule in der Glocke Z, welche man am ber auf der Röhre F 

angebrachten Theilung ablefen fann, von der Zuflußgeſchwindigkeit des 
Big. 183. 


tann 

erſte · 

Die 

muß 

2 rer 
. Die Theilung auf der 
Röhre F ift derart, daß fie gleich die Fluſſigkeitsmenge angiebt, welde in 
der Stunde den Apparat paffirt, jo daß ein Blick auf diefelbe genügt, um ſich 
zu überzeugen, ob ber Apparat das richtige Quantum pro Stunde fiefert, alfo 
ordnungsmäßig functioniet oder nicht. D ift ein Hahn, um Proben zu nehmen, 
Fig. 183 zeigt die Einrichtung des Drudregulators. Derfelbe befteht 

aus zwei über einander ftehenden Gefäßen, welche durch eine Steigröhre B in 
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Verbindung gefegt find. Das untere Gefäß Aift zum Theil mit Waſſer gefült: 
es fteht durd) die Röhre F mit dem Rectificationsapparate in Verbindung. In 
dem oberen befindet fi ein Schwimmer C, welder durch den Hebel D auf 
das in Z befindliche Kegelventil wirken kann. Diefes fteht einerfeits mit dem 
Fig. 186. Dampfteffel, andererjeire 
mit ber die Blaſe heizenden 
Schlange in Berbindung. 
Sobald nun in dem Te- 
Rilfirapparate ein Drud 
entfteht, wird das Waſſer 
in der Röhre B fleigen, 
und zwar, wenn ber Drud 
eine gewiſſe Grenze erreicht 
hat, fo weit in das obere 
Gefäß hinein, daß der 
Schwimmer C gehoben 
wirb.. Dierdurch wird das 
Ventil EZ niedergedrüdt 
und der Dampfzufluß be 
ſchränkt. Sollte durch 
irgend einen Zufall — 
Berftopfung — der Trud 
in der Blaſe ſehr hoch Rei- 
‚gen, fo wiirde ber Regulator 
den Dampf ganz abjperren. 
Durch pafjende Einftellung 
Tann man es erreichen, daß 
in Folge der Wirkung dieiet 
Regulators ein gewiſſer 
Drud nicht überfehritten 
wird, was einestheils für 
die Gewinnung eine com 
ftanten Productes, anderen: 
theils für die Berhätung 
von Unglüdefällen von 
Wichtigkeit it. 

Fig. 184 (a. v.E.) Relt 
das durch den Regulator 
bewegte Dampfventil dar ). 

Der Apparat von Sa: 
valle ift durch © Hed- 

!) Näheres Über die Savalle'ſchen Apparate für Spititusbeftillation und Recti- 
fication findet fi) im Bull. de Ia Soc. d’Encour. 1876, p. 657 (Dingl. Journ. 223, 615 
und in der Schrift von Defire Savalle: Appareils et prooödes nonvenx de 
distillation (Paris 1876, ©. Mafion, 223 ©. mit 48 Figuren). 
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mann?) in Berlin durch die Einführung der Glodencolonne bedeutend verbeſſert 
worden. Die Arbeit, welche die Colonne zu leiften hat, befteht darin, daß fie 
einen Dampf erzeugt, der fo viel wie möglich Benzol, Toluol, Xylol ꝛc., und 
fo wenig wie möglich höher fiedende Dele enthält. Dazu ift es nöthig, daß 
jeder Auflodhung von ber darunter liegenden nur Dampf, aber feine Fluſſigkeit 
zugeführt wirb. Dies mo una 

wird erreicht durch 

volfommene Tren⸗ 

mung des einen Bor 

dens vom anderen, 

der Art, daß feine 

mitgerifjenen Tro⸗ 

pien mit übergehen 

können und durch 

langſames und ru⸗ 

higes Verdampfen 

auf jedem Boden. 

So nähert man fi) 

der idealen Wirkung 

am meiften. Die 

Böden des hier abs 

gebildeten Hech⸗ 

mann’fchen Appa⸗ 

rated, Fig. 185, 

haben feine Löcher, 

fie find volllommen 

dicht an die Colon» 

nenwand gelegt, weit 

von einander ent- 

jernt nnd tragen ein 

Syſtem von Öloden. 

Gegenüber Colon» 

nenapparaten mit 

fiebartig durchbroche⸗ 

nen Böden follen 

diefe Apparate eine 

Dampferfparniß bis 

zu 40 Proc. garans 

tiren. Die De 

phlegmatoren ober 

Sondenfatoren der» 

felben find fo eingerichtet, daß alle Dampftheile, welche aus ber Colonne kommen, 
aud) den gleichen Einwirkungen der Abkühlung ausgefegt find, was bei ben 


1) D. RP. Rr. 39557. 
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Condenfatoren, bei welchen der Dampf aud) die äußere Wand berührt, nicht der 
Yall ift. 

Die Colonnen der Hedmann’schen Apparate werden fowohl in Kupfer 
als aud) in Eifen ausgeführt. Eine etwas einfachere Conftruction wie der 
auf ©. 646 beichriebene Apparat, jedoch für die Zwecke der Benzolrectification voll- 
fommen ausreichend, ftellt Fig. 186 (a. v. ©.) dar. Die Schlangen, die Colonne, 
der Condenſator und der Kühler find ganz aus Eifen und ebenfo alle Bentile 
und Hähne; Löthungen und Nietungen find fait gänzlich vermieden und beinahe 
überall ift das Eifen in die Form getrieben oder gefchweißt, oder metalliſch 
gedichtet, fo daß mur die Verfchraubungen angebracht find. Die Heizichlangen 
können durd) eine große Deffuung in einem Stiid aus dem Apparate genonmen 
werden, und felbft ihre Aus- und Eingänge find bei vorfommender Reparatur 
von Neuem zu dichten, ohne daß der Arbeiter in die Blaſe zu fteigen braudi. 
Dies ift bei der befannten fchädlichen Wirkung der Benzolbämpfe auf den 
menfchlichen Organismus von nicht zu unterfchägender Bedeutung. 

In einem Savalle’fchhen Colonnenapparate erzielt eine uns befamnte 
große ausländifche Theerdeftillation aus einem Gemiſche von gereinigtem Bor 
lauf und Xeichtöl in einer Operation direct allen Anforderungen entſprechendes 
90 procentiges, 50 procentige8 Benzol und Solventnaphta, die Arbeits» und 
Dampferfparnig ift alfo eine ganz enorme. Das gleiche Refultat läßt fih 
ohne Zweifel auch mit der Hedmann’fchen Conftruction erzielen. Nach 
Häuffermann!) ift die Wirkung der Colonnenapparate eine jo wert gehende, 
daß beifpielsweife bei der Deftillation von 5Oproc. Benzol, welches aus 45 
bis 50 Proc. Benzol, 40 Proc. Toluol neben etwa 10 Proc. anderer Körper 
befteht, direct ein Benzol erhalten wird, welches innerhalb 0,5° C. fiedet und 
in der Kälte vollkommen erſtarrt. Allerdings gelingt es nicht, die gefammte 
Menge des in einer derartigen Mifchung befindlichen Benzols, bezw. Toluol 
durch eine einmalige Deftillation in diefem, bezw. einem entjprechenden Kein 
heitsgrade zu gewinnen, weil zwifchen den einzelnen Körpern von verſchiedenen 
Siedepunften Miſchungen derjelben (ſogen. Zwilchenfractionen) übergeben, 
welche bei einer neuen Operation in die Blafe zurlidgegeben werden minen. 

Die Wirkungsweije der Kectificirr und Deftillirapparate ift von E. Haus: 
brand?) in einer ausführlichen Schrift dargelegt worden. Wir müflen auf 
den reichen Inhalt diefer Schrift, welche auch Vorfchläge zur Betrieböcontrole 
enthält, verweifen. Bon Nugen für die Controle der Deftillation ditrfte and 
ein von Mutter und Damwfon?) conftruirter Probenehmer fein, meldet 
geftattet, zu beliebigen Perioden der Deftillation felbftthätig Proben zu nehmen 
und diefelben aufbewahrt, bis fie durch den auffichtführenden Beamten unter: 
fucht werden fünnen. Vergl. auch die Arbeit von K. Huber *) über Beurthei⸗ 
lung und Eontrole des Deftillationsbetriebes. 


1) Zeitſchr. f. angem. Chemie 1892, ©. 131; Wagner-⸗Fiſcher's Jahresber. 
1892, ©. 452. — *) €. Hausbrand, Die Wirkungsweije der Rectificir⸗ und 
Deftillirapparate, Berlin 1893, Jul. Springer. — °) D. R.⸗P. Nr. 56533; Zeitichr. 
f. angew. Chem. 1891, ©. 524. — *) Ber. d. öfterr. Bei. z. Bef. der gem. In. 
1888, ©. 145; „Chem.⸗Ztg.“ 1889, ©. 49. 
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Die Zerlegung der verfchiedenen Deftillate, wie 9Oprocentiges, 50 pro⸗ 
centiges Benzol, Solventnaphta in reine Probucte ift zur Zeit immer nod) 
mehr eine Sache der Anilinfarbenfabrifen. Einzelne große Theerbeftillationen 
arbeiten indefien fchon heute mit großem Vortheil auf Reinproducte und es 
jheint nur eine Frage der Zeit, daß diefe ausfchließlich fchon in ben Theer⸗ 
deitillerten hergeftellt werden. 

Benzol und Toluol werden von den Anilinfarbenfabriten heute im Zu⸗ 
ande nahezu abfolnter Reinheit verbraucht, fo zwar, daß fie innerhalb 0,3 
bis 0,5° überdeſtilliren. Dies läßt fich, wie wir gejehen haben, durd) eine 
wiederholte Hectification in der Colonme erzielen, aber felbft dann enthält das 
Product noch geringe Mengen Fettkohlenwaſſerſtoffe, Schwefeltohlenftoff, Bafen 
und Thiophen, obgleich die Hauptmenge derfelben ſchon im fogen. Benzol» 
vorlauf zuſammengedrängt, vefp. bei ber Reinigung und erften SDeftillation 
entfernt worden if. Biehringer!) fand in einem foldhen 57,3 Proc. 
Schwefellohlenftoff, 7,49 Proc. Nitrile und geringe Dingen von Aldehyden 
und Ketonen. Es ift baher vor der Kectification nochmals eine Behandlung 
mit Schwefeljäure erforderlich, welche hauptfächlich die fetten Kohlenwaſſerſtoffe, 
daneben aber auch die Thiophene entfernt. 

Liebermann und Seyeweg?) fanden in handelsreinem Benzol von 
80 bis 820 Siedepunkt 0,2 bis 0,3 Proc. Schwefeltohlenftoff durch Prüfung 
mit Phenylhydrazin. Diefe Prüfung kann fehr leicht, aud) quantitativ, aus⸗ 
geführt werden, indem nıan etwa 10 com des zu prüfenden Benzol mit vier 
bi8 fünf Tropfen Phenylhydrazin verfegt und unter öfterem Durchſchutteln 
etwa 1 bis 1?/, Stunden ftehen läßt. Bet einem Gehalte von 0,2 Proc. 
Schwefelkohlenſtoff erjcheint der Niederichlag noch ganz did, die Flüſſigkeit 
erflillend, bet 0,03 Proc. ift er noch deutlich bemerkbar, während die Grenze 
der Reaction bei 0,02 Proc. zu liegen fcheint. 

Hanptfächlich findet fi der Schwefeltohlenftoff im 90 procentigen Benzol 
des Handel. Er ift fchon früher von Bincent und Deladhanal?) beobadıtet 
worden. Nah Watſon Smith‘) kommen im englifchen Handel Benzole 
mit bis 5 Proc. Schwefeltohlenftoff vor, deren niedriger Anfangsfiebepunft 
jogar zu lagen Beranlaffung gegeben hat. Man begreift dies Vorkommen 
auch leicht, da in deu Gasretorten alle Bedingungen zur Bildung von Schwefel- 
tohlenftoff gegeben find, nämlich glühende Kohle und dampfförmiger Schwefel 
(aus dem ſtets der Kohle beigemengten Byrit), und da bie gewöhnlichen 
chemiſchen Reinigungsmittel, concentrirte Säure und verblinnte Natronlauge, 
ihn nicht entfernen können. Wenn auch bei ber Theerbeftillation der größte 
Theil des im rohen Theer enthaltenen Schwefelkohlenſtoffs uncondenfirt bleiben 
wird, jo wird doch ein wenig davon mit in die erften Deftillate übergehen, um 


1) Dingl. Polyt. Journ. 276, 78. — *) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1891, 
©. 788. — *) Compt. rend. 86, 340. — *) Briefl. Mitth. 


650 Rectification mit Dampf. 


fo mehr, je beiler man condenfirt. Durch den Gerud) kann man ihn felbt 
bei einer Beimifchung von 20 Proc. (die in der Praris nie vorkommt) wicht 
ficher erfennen; bei 5 Proc. CS, merkt man gar feinen Unterfchied im Geruche, 
und felbft das erfte Deftillat riecht nit nad) CS,, fondern nad) Benzol 
Aber ein ficheres Kennzeichen bleibt immer das jpecififche Gewicht des Deftillates, 
welches durch CS, ftark erhöht wird. So erhielt 3. B. Watfon Smith bei 
Aufag von 5 Proc. CS, zu einem Benzol von 0,875 fpecif. Gewicht, das 
unter 100° 20 Proc. abgab, beim Deſtilliren 35 Broc. (sic) unter 100°, 
aber von 0,917 fpecif. Gewicht. (Bei Rectification mit einem Linnemann 
{chen Auffage u. dergl. würde man ficher fofort faft reinen CS, heransbelommen.) 
Abgejehen vom fpecifiihen Gewichte und der oben angeführten Phenylhydrazin 
reaction, kann man die Anweſenheit von CS, durch alkoholiſche Kalilauge ent- 
deden, welche Kryftalle von ranthogenfaurem Kali bildet (f. u.), ober alfı- 
holiſchem Ammoniak, weldes Rhodanammonium bildet, da8 man durch die 
biutrothe Reaction mit Eifendlorid leicht erfennen kann. Die quantitative 
Prüfung auf CS, wird fpäter befchrieben werden. 

% B. Cohen!) hat eine Kapillaritätsmethobe für Nachweiſung von 
fremden Körpern in Theerölen befchrieben, welche fi) an die von Traube für 
Beftimmung von Fufelöl in Alkohol gefundene anſchließt. Benzol zeigte bei 
15 bis 16° eine Capillarauffteigung von etwa 83 mm, feine Homologen 34 
bi8 86 mm, dagegen Alkohol und Petroleum ca. 71, Schwefeltohlenftoff 64,9 mm. 
Der Zufag von 5 Tropfen CS, zu 200 Tropfen Benzol brüdte die Auf 
fteigung auf 82,5 herab ꝛc. Cohen glaubt, daß ſich dieſe Methode zur Nach⸗ 
weifung von jenen fremden Körpern verwerthen laſſe, aber fie fcheint uns gam: 
unbrauchbar ; bei geringen Verunreinigungen find ihre Anzeichen zu unbedeutend 
und unficher; man hat gar feinen Anhalt darüber, welche Verunreinigung 
vorhanden fei, und in fo gelibten Händen, wie eine foldhe Methode es verlangt, 
find die fonftigen qualitativen Nachweife jener Körper ebenfalls fehr wenig 
zeitraubend. 

Durch Deftilliven gelingt e8, den Schwefeltohlenftoff bis zur Grenze der 
Reinheit zu entfernen. Die legten Spuren können durch Zuſatz von alfode- 
liſchem Kali während der Deftillation befeitigt werden. 

Nach einer gefälligen Mittheilung von Dr. Häuffermann enthält färf- 
liches 50 procentige8 Benzol zuweilen bi8 0,1 Proc. Pyridin, und das daran! 
gemachte Toluol 0,25 Proc. Pyridin. Dieſes, ſowie andere Bafen in Benzol 
und Toluol findet man, wenn man 100 Thle. Benzol mit 4 Thln. 10 pre 
centiger Schwefeljäure eine halbe Stunde fchüttelt, die faure vöſung mit einem 
Scheidetrichter abzieht, mit Natronlauge alkaliſch macht und in Waflerdampi 
ſtrome deſtillirt. Das Deſtillat ſättigt man mit Salpeterſäure und dampft 
auf dem Waſſerbade zur Trockniß ein. Oder aber ſtatt zu deſtilliren, ertrahirt 
man die freien Baſen aus der Löſung mit Aether. Gehörig gereinigtes Benzol 
follte nicht8 in verdlinnter Schwefelfäure Lösliches, und nur wenig die concen 
trirte Säure Färbendes enthalten. Zuweilen ftipulirt man ein Marimum 


1) Chem. News 1886, 54, 3016. 
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für den Gehalt an durch concentrirte Schwefelfäure ausziehbaren Subftanzen 
(ungefättigte Kohlenwaflerftoffe und Thiophene). Die erfteren kann man durd) 
Titriren mit Bromwaſſer beftimmen. Salpeterfäure von 1,4 follte beim Ein- 
gießen in Benzol keine weißen Dämpfe erzeugen und das Benzol beim Schüütteln 
nicht färben (Häuffermann). 

Einen fehr flörenden Einfluß auf die aus den Koblenwaflerftoffen des 
Steinkohlentheers hergeftellten Zwiſchenproduete der Anilinfarbenfabrilation 
üben das Thiophen und feine Homologen aus. U. Bidet!) Hat gefunden, 
daß Nitrotoluol und Nitrobenzol aus thiophenhaltigem Rohmaterial ſtets eine 
gelbliche Farbe zeigen, die bei Zutritt ber Xuft intenfiver wird. Das gleiche 
Verhalten zeigen die daraus hergeftellten Aniline und Toluidine, während die- 
felben, aus thiophenfreiem Rohmaterial dargeftellt, lichtbeftändig find und aud) 
viel angenehmer riechen. Die Anilinfarbenfabriten haben fomit allen Grund, 
auf möglichfte Thiophenfreiheit der :Cheerprobucte ein befonderes Gewicht zu legen. 

Eine Methode zur volumetrifchen Beftimmung der Thiophene hat Deni- 
gE8?) gegeben. Er fchüttelt in einer 60 ccm fallenden verjchloffenen Flaſche 
20 ccm Quedfilberlöjung (hergeftellt durch Auflöfen von 50 g HgO in 200 ccm 
concentrirter Schwefeljänre und Zuſatz von 1 Liter Waſſer) mit 2 ccm Benzol 
und erwärmt 1/, Stunde im fochenden Waſſerbade unter Umfchittteln. Nach 
dem Erkalten filtrirt man den Niederfchlag auf ein gewogenes Filter, wäſcht 
mit heißem Wafler und trodnet bei 110 bis 115%. Das Gewicht des Nieder: 
ſchlages, mit 0,0758 multiplicirt, ergiebt die Menge des vorhandenen 
Thiophens. 

Selbſt chemiſch reines Benzol, nad der Bezeichnungsweife des Han- 
dels, da8 man herftellt, indem man den zwifchen 80 und 82° fiedenden Artikel 
in einer Kältemifhung ausfrieren läßt und die Kryftalle von der Mutterlauge 
durch Prefien oder Ausfchleudern trennt, enthält noch Thiophen, und muß zur 
Entfernung beffelben mit immer erneuerten Mengen concentrirter Schwefeljäure 
gejchitttelt werden, bis es aufhört, die blaue Reaction mit Satin zu geben. 
Nah Willgerodt?) fol aud) durch Schütteln mit Chlorwafler da8 Benzol 
thiophenfrei gemacht werden fünnen. 

Wie Haller und Michel) gefunden haben, erhält man volllommen 
tbiophenfreies Benzol, wenn man thiophenhaltige Waare mit 0,5 bis 1 Proc. 
Auminiumdjlorid kocht, mit Soda wäſcht und deftillirt. ‘Das fo bargeftellte 
Product zeigt die Ifatinreaction nicht mehr, auch tritt feine Schwärzung ein 
beim Erhitzen deffelben mit concentrirter Schwefelfäure. Bei Condenfationen 
mit Aluminiumchlorid nad) der Methode von Friedel und Crafts follen 
bei Anwendung des fo gereinigten Benzols Teinerlei harzartige Producte auf⸗ 
treten. Nach E. Boedtker?) entwidelt fi bei der Einwirkung von waſſer⸗ 
freiem Aluminiumchlorid auf thiophenhaltiges Benzol Schwefelwafferftoff. 
Detillirt man ein fo behandeltes Benzol, fo erhält man eine gewiſſe Quan⸗ 


ı) Mon. scientif. 1889, p. 487. — *) Compt. rend.120, 781; 2er. d. deutſch. 
chem. Gel. 1896, Nef., S. 348. — 2) Journ. f. praft. Ehem. 33, 479. — 
) Bull. soc. chim. [3] 15, 390; Ber. d. deutfch. chem. Geſ. 1896, Ref., S. 1000. 
— °) Compt. rend. 123, 310; Ber. d. deutih. dem. Geſ. 1896, Ref., S. 781. 
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tität über 300° fiedender lüffigkeit, die nur Spuren von Schwefel enthält. 
Er fchließt daraus, daß das Aluminiumchlorid eine Condenfation von Thiopken 
mit Benzol unter Eliminirung von Schwefelwaflerftoff herbeiführt. “Dagegen 
glaubt Heusler!), daß die Bildung diefer hochfiedenden Flüſſigkeit von der 
Einwirkung des Aluminiumdjlorids auf ungefättigte Kohlenwafjerftoffe herrührt, 
welche dadurch in Schmieröle übergeführt werden. 

Ein Verfahren zur Abſcheidung des Thiophens aus Benzolen hat fid die 
Societ& Anonyme des Matiöres colorantes et Produits chim. 
de St. Denis?) patentiren lafien. Es beruht gleichfall® auf der Einwirkung 
von Aluminiumchlorid und gründet fich darauf, daR das Aluminiumchlorid ans 
Thiophen viel leichter Condenfationsproducte erzeugt, als aus den Kohlen 
waflerftoffen. Das Rohbenzol wird mit geringen Mengen (0,5 Proc.) Alumi⸗ 
niumdhlorid einige Stunden hindurch erhitzt, wodurch ſich beim Abkühlen cin 
theerartiger Bodenſatz abſcheidet. Bon diefem decantirt man das Benzol, 
wäfcht mit einer gefättigten Lösſung von Tohlenfaurem Natron, zieht letztere ab 
und deftillirt. Das fo gereinigte Benzol zeigt feine Indopheninreaction 
mehr. 

Während beim Benzol eine doppelte Fractionirung mit dazwiſchen em: 
gefchalteter nochmaliger Wafchung durch Schwefeljäure ein Product Liefert, das 
zur Zeit den höchſten Anfprüchen der Farbenfabritanten genitgt, liegt die Sache 
anders beim Toluol und noch mehr beim Xylol. Bei diefen macht ſich 
die Anwefenheit gleich hoch fiedender Kohlenwaſſerſtoffe der Olefin⸗ md 
Baraffinreihe geltend, welche im Laufe der Fabrikation der Nitro- und Amido⸗ 
berivate fich in den fertigen Bafen wiederfinden und baburch erkannt werden, 
daß die legteren nicht mehr Har Löslich in verditunter Salzjäure find. ‚m 
Kleinen kann man diefe Verunreinigungen durch Kochen der Theerdle mit 
Natrium entfernen, wobei die erfteren fic in harziger Form abfcheiden. Im 
Großen fann man den gleichen Zwed durch Scütteln der Theerdle mit er 
wärmter, falpeterfänrehaltiger Schwefelfäure erreichen. ‘Dabei werden bie 
Thiophene zerftört, die Olefine polymerifirt, und bie dabei unverändert bleiben: 
den Paraffine find nad) der Nitrirung leicht mit Waſſerdampf abzublafen. Die 
gereinigten Koblenwaflerftoffe geben bei der Nitrirung uud Rebuction wei 
höhere Ausbeuten, als es die früher verarbeiteten Gemiſche gethan hatten. 

Nah O. N. Wirt?) fol man bei der legten Reinigung des Benzols in 
Anilinfarbenfabriten der Schwefeljäure ganz allgemein 0,5 bis 1 Broc. Salpeter- 
ſäure zufegen, um auch die legten Spuren von Cumaron und Inden zu ent 
fernen. 

Friswell*) erwähnt, daß neuerdings viel Toluol aus Delgastheer im 
Handel vorfomme, das viel Baraffine enthält, die im Toluol noch mehr als im 
Benzol Ichäbli find. Die Stedepunkte zeigen deren Vorhandenſein nicht an, 


1) Ber. d. deutſch. chem. Gef. 1896, Ref., S. 656. — *) D. RP. Rr. 79508, 
1894; Chem. Ind. 1895, ©. 197; Zeitſchr. f. angem. Chem. 1895, ©. 114 — 
2) Chem. Ind. 1887, ©. 9; ibid. 1894, ©. 31. — *) Chem. News 189, 68, 
27; Journ. Soc. Chem. Ind. 1898, p. 589. 
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wohl aber findet man fie durch Schütteln gleicher Volumina Toluol und 
Schwefelfäure vom fpecif. Gewicht 1,84. Bei reinem Toluol fcheiden fich 
die Schichten fofort beim Stehenlafien, die Säure ift farblos ober ſchwach braun 
und bleibt jo währen 24 Stunden. Bei mit Fettlohlenwaflerftoffen ver- 
unreinigtem Toluol bilden fi) Emuffionen, die ſich erft in 5 bis 10 Minuten 
iheiden; die Säure färbt fich hellorange, nach einer Stunde oberflächlich grün, 
nad 24 Stunden durchweg grün bis ſchwarz, mit Geruch nach fchmefliger 
Säure. Man kann diefe Verunreinigungen befanntlich durch Behandlung mit 
concentrirter Schwefelfäure entfernen und Manche wenden fogar rauchenbe 
Schwefelfänre an (vergl. Patent der Bad. Anilin= und Sodafabrif), aber 
dadurch geht audy viel Toluol als Sulfofäure verloren. Man foll nad) Fris- 
well umgefehrt mit fchwächerer Säure arbeiten, welche die Verunreinigungen 
entfernt, aber kein Toluol (öl. Nach ihm fol man Rohtoluol (120 bis 
130° C.) mit 10 Vol.⸗Proc. Schwefelfäure von 1,803. fpecif. Gewicht vier 
Stunden ehr gründlich agitiren umd dann Mären laflen, worauf man bie 
ſaure Ylüffigkeit abzieht und fofort mit genligend Natronlauge wäſcht, um alle 
Säure zu entfernen. Der Berluft fol 5 Broc. nicht überſchreiten und aus 
etwa 50 Broc. Paraffinen !) beftehen. 

Manche Toluole verlangen eine energiichere Behandlung als andere; nad) 
dem Waſchen rectificirt man fofort und erhält 95 Proc. des Deftillates als 
gutes Tolnol. Im Ridftande befinden ſich polgmerifirte Körper von 260 bis 
285° &. Siebepunlt. Die Reinigungsfäure muß, um fie wieder zu benußen, 
durch Berbiinnen mit Wafler von einem dunkelgrünen Oele getrennt werben, 
das, wenn faft ſäurefrei, in Waſſer löslich ift. 

Die Xylole, d. h. da8 Gemiſch der im Steinkohlentheer vorhandenen 
drei Ifomeren, müflen vor der Reindarftellung von ihren wefentlichiten Ver⸗ 
unteinigungen, Wettlohlenwafjerftoffen, Thioren und Wethylbenzol getrennt 
werden. Die Reinigung von erfteren und Thioren gelingt leicht nach dem für 
dad Benzol und Toluol angegebenen Verfahren. Zur Befreiung von Aethyl- 
benzol verfahren Friedel und Erafts2) fo, daß fie das Kohlenwaſſerſtoff⸗ 
gemifch im der Kälte mit dem 20fachen Gewichte Brom, dem etwas Jod zu- 
gefegt ift, in die in Petroläther beinahe unlöslichen Tetrabromide überflihren, 
von denen die weniger bromirten und leicht löslichen ‘Derivate des Aethyl⸗ 
benzol8 leicht getrennt werden fünnen. 

Ein techniſch durchflihrbares Verfahren zur Trennung der drei Xylole hat 
A Reuter?) angegeben. Schwefeljäure mit einem Gehalte von mehr ale 
80 Proc. H,SO, wirft nod) anf Metarylol ein, auf Para⸗- und Orthorylol 
hört dagegen die Einwirkung bei einer Verdlinnung von etwa 84 Proc. auf. 
Gewöhnliche Schmwefelfänre (93 bi8 95 Proc.) muß alfo fo lange auf Meta: 
zylol einwirken, bis ſich im Reactionsgemifc) das Verhältnig von freier Schwefel⸗ 


1) „Baraffine“ werden doch wohl nit durch Schweieljäure, am wenigften 
iolde von 1,803 fpecif. Gew., gelöft; e8 jollen wohl „ungelättigte Kohlenwaſſerſtoffe“ 
jein. ©. 2. — *) Compt. rend. 1892, 114, 1110; Chem,-3tg. 1892, Rep., 
€. 195. — *) Chem.⸗Ztg. 1889, S. 830 u. 850. 
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fäure zum Waſſer auf 80 : 20 ftellt. Bei Para- und Orthorglol hört die 
Wirkung fchon bei dem Verhältniß 84: 16 auf, welches eintritt, fobald 3.B.202g 
Schwefelfäure (93 Proc.) 100 g Metarylol gelöft, oder 233 g derfelben Säure 
100 g Para⸗- oder Orthoxylol gelöft haben. Daraus folgt, dag man einer 
mit Metarglol gefättigten Schwefelfäure etwa ein Sechſtel ihres urſprünglichen 
Gewichtes an nener Säure zufegen kann, ohne fie für Para= und Orthorglol 
aufnahmefähig zu machen. 

Das Robrylol des Handels enthält meift über 60 Proc. Metarplol; es 
ift darauf zu achten, daß das Product nicht unter 1369 zu fieden beginnt, weil 
fonft fein Gehalt an Toluol fpäter das Para⸗ und Orthorylol verunreinigt. 
Zwedmäßig wählt man das Product fo, daß es bei 136°. zu fieden anfängt 
und bis 145° C. etwa 90 Proc. übergehen läßt. Bor der Trennung wird 
dafjelbe wieberholt mit Heinen Mengen Schwefelfäure gewaſchen, bis fih die 
felbe nur noch wenig färbt. Der ganze Proceß wird in gußeifernen Keſſeln 
mit Rührwerk bei einer Temperatur von 80° C. ausgeführt, unter welchen 
Bedingungen Schwefelfäure, in unzureichender Menge zugefegt, nur das Meto- 
rylol angreift. 

Metarylol. Aus den einleitenden Erörterungen folgt, daß man im 
Stande ift, dem gewöhnlichen Rohrylol in einer Operation das gefammte 
Metarylol mit einer, in einem einfachen Vorverfuche beftimmten Menge 
Schwefelfänre als Sulfofäure zu entziehen. Bon einer vollftändigen Ent- 
fernung des Metarylol8 hängt fpäter auch das Gelingen der Reindarftelung 
von Orthorylol ab. In eine, am beften calibrirte, Flaſche bringt man 1kg 
gewaſchenes Rohrylol und giebt nad) und nach, während man biefelbe mehrere 
Stunden energifch ſchütteln läßt, die nach obigen Daten berechnete Menge 
Scmefelfäure zu, welche ausreicht, 60 Proc. Metarylol zu löſen. Nach län- 
gerem Abfigen wird man kaum finden, daß zu wenig in Töfung gegangen ift, 
d. h. (intenfives Schütteln vorausgefett), daß feine 60 Proc. Metarylol vor: 
handen find. War die Wöfung normal, fo wird ein fernerer Zuſatz von einem 
Sechſtel der angewandten Schwefelfäure meiften® noch einige Procent weiter in 
Löfung bringen. Erhöht ſich dadurch die Kohlenwaſſerſtoffabnahme um nahe 
10 Proc., dann ift natürlich) der Schwefelfäurezufag nochmals zu wiederholen. 
Jedenfalls empfiehlt ſich die controlirende Prüfung der feftgeftellten Schwefel. 
füuremenge in einem erneuerten Berfuche. 

Ein Drittel der auf diefe Weiſe beftimmten Säuremenge jegt man dem 
Rohrylol in einem geeigneten Rührwerke zu und läßt den Neft und etwa cin 
überſchüſſiges Sechftel Säure nad) einiger Zeit zufließen. Der Zufluß if jo 
zu reguliren, daß die NReactionstemperatur 809 nicht weſentlich überſchreitet. 
Unter diefen Bedingungen geht das gefammte Metarylol und zwar ausſchließ⸗ 
(ih al8 1.3.4 Metarylolfulfofäure in Löfung Die Säure läßt man nach 
längerem Abfigen ab. Dieſelbe enthält noch, phyſikaliſch gelöft, 2 bie 3 Froc. 
Kohlenwaflerftoffe, welche fich beim Verdünnen größtentheils abjcheiden und aus 
Paraffinen und polymerifirten Terpenen beftehen. 

Tas Säuregemifch wird durd) Waflerzufag auf das fpecif. Gewicht 1,4 
gebracht. ine erhebliche, iiber 100° fteigende Temperaturerhöhung ift dabei 
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von directem Vortheile. Es wird dadurd) ein zu frühes Kruftallifiren ber 
Sulfofänre vermieden und die phyfifalifch gelöften Kohlenwaflerftoffe können ſich 
an ber Oberfläche abſcheiden. Gleichzeitig zerſetzt fich dabei die Hauptmenge 
der, wenn auch nur in geringer Duantität vorlommenden, Sulfofänren von 
den Dfefinen des Rohrylols. Die Sulfofäuren der Xylole zerjegen fich erft 
Ipnrenweife bei 150°. 

Beim langfamen Abkühlen erftarrt die ganze Mafle zu einem feften 
Kuchen von meiften® fehr derb ausgebildeten Kryftallen der &- Metaryloliulfo- 
fünre. Die aus diefem Kryftallbrei durch die Centrifuge erhaltene Mutter: 
lauge trennt ſich in zwei Schichten, eine untere, faft reine Schwefelfäure vom 
ipecif. Gewicht 1,57 bis 1,6 enthaltend und darüber zunächſt meiftens flüſſig 
bleibende Sulfofäure. Daraus erhält man durch Erhigen zum Zerflören ber 
noch vorhandenen Dfefin-Sulfofäure und nachheriges geeignetes Verjegen mit 
Schwefeljäure wiederholt Kryftallifationen von &-Metarylolfulfofäure. Weſent⸗ 
liche Diengen von Ortho⸗ und Pararylol oder eine zweite Metarylolfulfofäure 
hat Reuter darin nicht nachweifen fünnen. 

Will man aus der Sulfofäure den reinen Kohlenwaflerftoff regeneriren, 
fo kannn man diefelbe mit Waller im Drudkefiel bet 220° glatt quan- 
titativ zerfegen, doch ift beim Metarylol, im Gegenfage zu Para» und Ortho- 
rylol, auch die vorfichtig geleitete trodene Deftillation des Ammonfalzes möglid). 
Daflelbe wird vorher etwas mit Schwefeljäure angefäuert und liefert dann 
immerhin beflere Ausbeuten, als die trodene Deftillation der freien Säure, 
und zwar für Metarylol ohne andere Nebenzerfegung als theilweiſe Kohlung. 
Die Ausbente durch das Ammonfalz hindurch betrug für Metarylol, je nad) 
Berlauf der Deftillation, 80 bis 90 Proc. 

Bararylol. Der von der Metarylolfulfofäure getrennte Kohlenwafler- 
ftoffreft wird in demfelben Ruhrwerke auf einmal mit überſchüſſiger Schwefel- 
fänre behandelt. Die Temperaturerhöhung ift event. durch indirecten Dampf 
zu unterſtützen und einige Zeit auf 80% zu halten. Es geht dann alles bis auf 
etwa 5 bis 10 Proc. in Löſung. Das abgelafjene Säuregemifch wird wieder 
wie beim Metarylol verdünnt und an einem fühlen Drte der Kryftallifation 
überlaſſen. Die Maſſe theilt ſich jest fofort wieder in zwei Schichten, und 
zwar ift die ſich jet unten abfcheivende Schmwefelfäurefchicht, dem Süureliber- 
ſchuſſe entiprechend, erheblich größer wie beim Metarylol, enthält aber auch 
jest feine nennenswerthen Mengen Kohlenwaflerftoff gelöft. Die obere Säure- 
Schicht gefteht zu einem Brei von Nadeln der Pararylolfulfofäure in der zunächft 
flüfjig bleibenden Orthoxylolſulfoſäure. 

Die Paraverbindung kryftallifirt vollftändig aus und kann auf einer 
ſcharf laufenden Centrifuge gleich jo rein erhalten werben, daß der daraus 
iſolirte Kohlenwafferftoff bei 5 bis 79 fchmilzt. Da die Sulfofäure zerfließlich 
ift, fo ift befonders für die fpätere Reindarftellung von Orthorylol auf ſchnelle 
und gründliche Trennung diefer Kryftalle Gewicht zu legen. 

Toluolfulfofänre verhält fid) wie die Pararylolfulfofäure, iſt äußerlid) 
ſchwer davon zu unterjcheiden und verunreinigt bei erheblichem Zoluolgehalte 
des Rohrylols hier die Pararylolfulfofäure. 
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Legt man Werth auf größere Reinheit des Pararylols, fo iſt die troden 
geichleuderte Sulfofäure in Wafler zu löfen und durch Schwefelfänrezufag um: 
zukryſtalliſiren. Die Baryumfalze haben Reuter troß ihrer fcheinbar gituftigen 
Löglichkeitsverhältniffe bei den Xyloltrennungen nicht befonders gute Dienite 
geleifte. Für die abfolute Keindarftellung des Pararylol® benugt man am 
beiten von der Sulfofäure, durch das Galciumfalz hindurch, das fehr ſchön 
Ernftallifirende Natriumfalz. 

Für die Iſolirung des Pararylols aus der Sulfofäure ift man auf Zer⸗ 
legung im Drudtefjel mit Waller — das Natriumfalz ift natürlich anzufäuern 
— angewiefen. Die Zerlegumg erfolgt dann quantitativ. Kine trodene 
Deftillation der Säure oder des angejäuerten Ammonſalzes ift hier unzuläffig, 
man erhält dabei neben Kohle und fchwefelhaltigen Producten kaum 20 Proc. 
der theoretifchen Ausbeute an Pararylol. 


Orthoxylol. Die Mutterlaugen von der Pararyloffulfofäure enthalten 
freilich daS gefammte Orthorylol, geben aber, einfach zerlegt, keinen Kohlen: 
waflerftoff von geniigender Reinheit. Man kalkt diefelben anı beften aus und 
ftellt da8 Natronfalg her, welches beim Orthorylol ganz befonders leicht jchön 
Eroftallifirt zu erhalten iſt. Man braucht die erften Kryſtalliſationen kaum 
umzukryſtalliſiren, um nad) der Zerlegung fofort einen conftant zwiſchen 
143 bis 1450 fiedenden reinen Kohlenwaflerftoff zu erhalten. Bei Zerlegung: 
verfuchen verhält fich da8 Natronfalz wie die Paraverbindung. Mit ver: 
diinnter Schwefelfäure oder Salzſäure verläuft die Zerfegung im Drudtefid 
quantitativ. 

Hat man durch Schwefelfäure das Meetarylol aus dem Gemiſche heraus 
genommen, jo dürfte fich, falls größere Mengen in Stage kommen, ber er 
ſuch lohnen, mit einer guten Colonne die beiden Kohlenwaflerftoffe von 7? 
Siedepunkt» Differenz direct zu fractioniven. Diejelben ditrften für die meiften 
Zwecke genügend rein erhalten werben. 

Ein ähnliches, nur durch die Anwendung von Drudgefäßen zur Herftellung 
der Sulfofäuren umftändlicheres Verfahren zur Trennung der drei Zylole unter 
fid) und von Aethylbenzol empfiehlt auch Crafts!), auf deſſen Abhandlung 
verwiejen werden muß. 

E. Börnftein und ©. Kleemann?) führen die Trennung der ie‘ 
meren Xylole durch die Aylidine durch. Sie leiten gasförmige, ſchweflige 
Säure in das Xylidingemiſch ein, welche mit dem Ortho⸗ und Metarylidin 
Eryftallinifche Verbindungen eingeht, während das Pararylidin flüfjig bleibt 
und auf befannte Weife von den ausgefchiebenen feften Verbindungen getrennt 
werden kann. Das ausgeſchiedene Gemiſch ber :Doppelverbindungen von 
Ichwefliger Säure mit Ortho⸗ und Metarylivin wird in entiprechende Salze 
(3. B. die Chlorhydrate) übergeführt; aus der Löſung Eryftallifirt das Meta⸗ 
rylidinfalz aus, während das Orthofalz in Löſung bleibt. 


1) Compt. rend. 1892, 114, 1110; Chem.-Stg. 1892, Rep., 8.19%. — *) T. 
R.⸗P. Nr. 56322, 1890; Ber. d. deutſch. chen. Geſ. 1891, Nef., ©. 486. 
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Das Berfahren ift wohl mehr für die Zwede der Anilinfarbenfabriken 
geeignet, welche die Xylole doch faſt ausſchließlich in Form ihrer Amidoderivate 
verwenden. 

Beinahe reines Metarylol kann nah Dr. Häuſſermann (Priv.⸗ 
Mitth.) anf folgendem einfachen Wege gemacht werben. Gemöhnliches Xylol, 
welches nur wenig Orthorgfol enthält, wird zuerft mit 5 Proc. feines Gewichtes 
an concentrirter Schwefelfäure gejchüittelt, um die Schwefelverbindungen zu 
entfernen und dann durch mehrftündiges Schlitteln mit feinem gleichen Gewichte 
Scwefelfäure von 1,84 in Sulfofäuren umgewandelt. Die faure Löfung 
wird von dem ungelöften Theile getrennt und dann nad) dem Armftrong’- 
ihen Berfahren mit einem Dampfſtrome behandelt, um die Sulfofäuren zu 
jerfegen. Das jest übergehende Metaxylol braucht nur noch von Säure befreit 
zu werben, um fofort für Metarylidin aufgearbeitet werden zu können. Alle 
diefe Operationen laſſen fi) ohne Schwierigleit im fabrifmäßigen Maßftabe 
ausführen. 


Handelsforten des Benzols und der Naphta. 


Im englifchen Handel unterfcheidet man folgende Endproducte aus dem 
leichten Theeröle, welchen wir zugleich die Refultate der Yractionirung (nad) 
eigenen Analyfen der von Zunge gewonnenen Probucte) in Volumprocenten 
beigeben: 
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90 proc. Benzol . . 82° 180!65| 90 | — |. | — — 

bOproc. Benzol . . 8° |—1131 54 | 749% — — — — — 

Zolwl...... 0 — — — 56 s5o — — — — — 

Carburirungsnaphta | 108 |— — — | 1 35 71 834997 —- — 

Auflöfungsnaphta . 110° — — — — | 17 57 7190 — | — 
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Brennnopbta . . . | 1380 — — — | — | 30 1716| 89 
Nah Häuffermann?) ergeben 100 Thle. bei folgenden Temperaturen: 
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)) Thermometer eben in die Flüffigkeit untertauchend, aljo nicht correct im 
wifienfhaftlihen Sinne. — *) AInduftrie der Theerfarbftoffe, S. 18 u. 14 
Lunge» Köhler, Gteinfoblentbeer. 42 
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Rad) anderweitige Angaben aus der Praris follen die verſchiedenen vro 
ducte die daneben ftehende Procentigfeit bei verſchiedenen QTemperaturen geben: 












Ergiebt bei 





| Epecij. 
150° | 160° | Gewicht 
% bei 15 
Broc. | Broc. | > 








90 procentiges Benzol. . 2»... 2.0. 90 — — | — 0,885 

50 5, Deere. . 50 90 — 23 

30 5, Deren . || 80 90 — — | 0,875 

Solvent naphta (Wufldöfungsnaphta) . . | — — 20 90 | 0,875 

Burning naphts (Brennnapdta). . . » | — — — 30 | 0,58 
| 


Hohenhauſen giebt an für: 








Hprocentiges Benzol 
Spetif. Gem. 0,882 


5Oprocentigeß Benzol 
Specif. Bew. 0,878 






30 procentigeß Benzol 
Specif. Gem. 0,875 





333 303 3033 







u0r| 115° 1% 


| 100° | 106° 





90 procentiges Benzol 718 8 
50 5, n 71, 8 90 
0, . 70 82 90 


Davis!) giebt als Zuſammenſetzung von 90- nnd 50 proc. Benjol: 
Mproc. Benzol 5Oproc. Benzol 


Reines Benzol. . . . 75 50 
n» Tom. ... . 94 40 
„» ol 2.2... 01 10 





1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 648. 
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Bezüglich der Ansbeute an reinen Kohlenwafferftoffen führt Schultz 
tolgenbe mit einer Rectificationscolonne erhaltenen Refultate an: 
Aus 5Oproc. Benzol Aus 9Oproc. Benzol 


Borlauf bis 81°. . . 568.10 10 bis 17 
Reines Benzol . . . 30 „ 40 65 „75 
Benzol fr Roth. . . [2 10 
Neines Tolml . . . 35 6i8 40 | . 
FE Sr; 2 bis 4 


Nach Häuſſermann (Priv.-Mitth.) kann man mit dem Savalle⸗ 
Apparat auf 70 Proc. reines Benzol aus 90 procentigem Benzol bed Handels, 
und auf 45 bis 48 Proc. reines Benzol aus 5Oprocentigem Benzol rechnen. 

Man vergleiche auch Coupier's Angaben, ©. 639. 

Allen!) giebt folgende Tabelle über die Refultate, welche man erhält, 
wenn man 100ccm Benzol ꝛc. nad der gewöhnlichen engliſchen Methode 
deftillirt und nad) Uebergehen von je 10 ccm das Thermometer beobachtet: 





























u |8_ |2E 

8383 E83 

A E ERBE 

38 | 38 E88) 

» |S 8° 5 

Specififges Gewicht 

— Iosen | 0,973'0,880 |o,875 | 0877| oo 
Der erfle Tropfen tommt Beil — | | — — — — 85,4 
10 Proc. temmen bei . . .| 96° | 881,0] 84/0] 94° | 97° 128,0) 86,6 
“ . nn | | 95 | 98 Jiso 872 
0m nn... 102 [85 | 85%, | 961,1 991,132, | 878 
0, vn. .1o7 ss | 86%, , 98'101 |186 888 
0, nn. .2 | 86%, | 87% ‚100 104 lıs7 898 
©, ”». ‚9 |88 |89 J1o21,l106 140 9,4 
©, 2 n...128 68. lo, 106 jlosy,llasy, | 93,2 
0, Dome. | 92%, 1 94%, 110%, 113%,1148%, | 96,2 
% ,„ »n 10 | — | — 110 120166 102,6 
2, ”»n - ioo 1 !-|-|- _ 
Sa an — — — — — — | 170 











Nach demſelben ſoll gutes 9Oprocentiges Benzol enthalten: 70 Proc. 
Benzol, 24 Proc. Toluol, eine Spur Xylol und 4 bis 6 Proc. Schwefeltohlen- 
ſtoff, Acetylen (?) und leichte Kohlenwaſſerſtoffe. Es ſoll farblos und nicht 
opalifirend fein. Das ſpecifiſche Gewicht englifcher Benzole ſchwankt zwiſchen 
0,880 und 0,888 bei 15,5°, doch ift dieſes Kennzeichen nicht ganz zuverläffig, 
da durch zufällige Ausgleichung der Beimifchungen des ſchwereren Schmwefels 


1) Commercial Organie Analysis II, p. 87. 
40° 
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tohlenftoffs und der leichteren Grenzkohlenwaſſerſtoffe ꝛc. ein dem richtigen 
nahe kommendes fpecififches Gewicht entftehen fann, Schottifche 90 procens 
tige Benzole enthalten wenig Schwefelfohlenftoff, aber viel Leichte Kohlenwafier 
ftoffe, und zeigen daher oft nur 0,871 fpecif. Gewicht. Das oben „5Opro: 
centig“ genannte Benzol nennt Allen „50/90 procentiges“ , weil es bie 
100° 50 ®roc., bi8 120° 90 Broc. abgeben fol. Es enthält faft gar feinen 
Schwefeltohlenftoff und leichte Kohlenwaflerftoffe, aber mehr Toluol und Xylol 
al8 9YOprocentiges Benzol; fein fpecififche® Gewicht ift etwa 0,880. Bon 
30procentigem Benzol follen 30 Proc. bis 110% und 90 Proc. bis 120° 
übergehen; es befteht hauptfächlid aus Toluol und Aylo. Auflöfungs: 
naphta foll 8 bi8 30 Proc. bis 130% und 90 Proc. bi8 1609 abgeben. Nach 
Allen beftände fie hauptſächlich aus Toluol und Xylol, mit merklichen Mengen 
von Cumol und noch höheren Homologen und einigen PBrocenten Naphtalın. 
Dies kann jedoch nad) den Siedepunkten faum richtig fein; Zolmol ift nur 
noch fehr wenig darin, dagegen fehr viel von Trimethylbenzolen und wohl aud 
von den von 8. E. Schulze nachgewieſenen Tetramethulbenzolen (vergl. 
©. 167 ff.). Naphtalin follte fo gut wie ganz fehlen (©. 637). 

Hohenhaufen giebt als gewöhnliche fpecififche Gewichte für engliſches 
30 procentige® Benzol: 0,875 bei 15°; fr 50 procentiges Benzol: 0,873: 
für 90 procentiges Benzol: 0,882. Wenn das fpecififche Gewicht umter 0,875 
ift, jo muß man die Anwefenheit von Paraffinen ober nicht nitrifichrbaren Kohlen: 
waſſerſtoffen vermuthen. Das meifte fchottifche Benzol ift Leichter, durchſchnit 
ih — 0,870, und hat 7 bis 8 Proc. Paraffine; manchmal kommt es auf 
0,860 (Trewby). 

Nah Chateau!) unterfcheidet man (im Frankreich 1864) drei Clafien 
von Benzolen: - 

a) Sehr leichtes Benzol, zwifchen 80 und 100° fiedend. 2 bi 
3 com davon, mit 5 bis 6 cem concentrirter Schwefelfäure zufanmengebradit, 
färben diefe in der Kälte ohne Schütteln gelb; beim Schütteln fofort orange, 
fpäter roth; das Benzol felbft bleibt farblos. Beim Erwärmen färbt fi die 
Säure weit dunkler und das Benzol färbt ſich erft gelb, dann orangerotb. 
Segt man zu dem warmen Gemiſch das zehnfache Bolum Waſſer unter Im 
ſchütteln, fo erhält man eine fhmußig-rofenrothe Flüſſigkeit. Beim Ruhig: 
ftehen fcheidet fich eine etwas trübe und ſchmutzig⸗gelbe Flüſſigkeit ab. 

b) Leichtes Benzol, zwifchen 100 und 1209 beftillirend. In der 
Kälte gelbe Färbung der Säure, welche beim Schütteln in Draugegelb, dann 
in Dunfelroth übergeht. Das Benzol bleibt farblos. Im der Wärme für 
fich die Säure dunkler und das Benzol färbt ſich anfänglich goldgelb, dann 
orangeroth. Auf Zufag von Waſſer fcheidet fich eine grüngelbe Flüſſigkeit ob: 
das in der Ruhe fich abfcheidende Benzol ift von ähnlicher, aber hellerer 
Färbung. 

c) Schweres Benzol, zwiſchen 120 und 140° deſtillirend. In der 
Kälte grüne Färbung der Säure, die beim Schütteln ins Blutrothe übergeht. 


1) Bull. Soc. ind. de Mulhouse 1864, p. 97. 
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Tas Benzol bleibt farblos. Beim Erwärmen färbt fi) die Säure dunffer 
und das Benzol gelb, dann orangegelb, endlich dunfelroth wie die Säure. Auf 
Zuſatz von Wafler erhält man eine ſchmutzig⸗graugrüne Flüffigkeit; die nad) 
dem Stehenlafien obenauf ſchwimmende Flitffigfeit ift gelb. 

Chateau's Unterfcheidung leidet ſchon von vornherein an dem Fehler, 
daß die gewöhnlichen Handelsbenzole ſich nicht in ſolche trennen laſſen, welche 
zwiſchen 80 bis 100°, 100 bis 120° und 120 bis 140° übergehen, fondern 
daß 3. B. die nad) dem zwifchen 80 und 100° fiedenden Benzol folgende 
Sorte ebenfalld eine, und zwar eine recht beträchtliche Menge von 100° über- 
gehenden Beftandtheilen enthält. Das Verhalten gegen concentrirte Schwefel 
fänre hängt natürlich ausfchließlih von dem Grabe der Reinigung und nicht 
von der Ratur der Kohlenwaflerftoffe ab. 

Bei Eontracten mit England ftellen beutfche Kunden zuweilen folgende 
Bedingimgen für Füufliches Benzol: 1) Wenn man 1ccm befjelben mit 
20 ccm concentrirter Schwefelfäure durchjchüttelt und einige Stunden ftehen 
läßt, fol nur eine fehr ſchwache, höchitens blaß- ftrohgelbe Färbung auftreten. 
2) Man fhüttelt 10 com Benzol in einer Flaſche mit Slasftopfen mit Heinen 
Mengen von gejättigtem Bromwaſſer, bis eine gelbliche, nach einigen Minuten 
noch bleibende Färbung eingetreten ift. Hierzu follen nicht über 0,5 ccm 
Bromwaſſer verbraucht werden. Dieſe Probe ift jedoch nicht ganz genügend, 
wie wir fpäter fehen werben. (Bergl. Häuffermann, ©. 665.) 

Für reines Toluol des Handels gelten, nad, freundlicher Mitteilung 
von Dr. Häuffermann, folgende Erforderniſſe. Es foll innerhalb 19 über- 
deſtilliren. Mit dem gleichen Bolum concentrirter Schwefelfäure längere Zeit 
gefchüttelt, darf keine Färbung auftreten. Wenn man 10 ccm Salpeterfäure 
von 1,44 mit YOccm des Toluols in einem hohen, mit Glasſtopfen ver⸗ 
iehenen Sylinder einige Minuten heftig jchüttelt, fo darf fich die Salpeterjäure 
mir voth färben, muß aber völlig Mar und durchſichtig bleiben, nicht grünlich⸗ 
ihwarz und did werden. Manche fonft in diefen Beziehungen gut befundene 
Zofnole enthalten noch bis 0,5 Proc. nicht nitrirbare Kohlenwaflerftoffe, was 
im Großen läftig fällt. Man muß daher die weiter unten zu befchreibende 
Nitrirungsprobe vornehmen, darf aber Hierzu nicht weniger als 1kg Toluol 
nehmen. 

Die Unterfheidung von Steinfohlentheer-Benzoloder-Naphta 
von den leiten Delen aus Rohpetroleum, Braunkohle, 
Schiefer 2c., welche man ebenfalls häufig als Benzin, Naphta u. dgl. bezeichnet, 
und welche außerdem als Verfälſchungen der erfteren vorkommen können, ift 
feine ſchwere Aufgabe. Der Geruch geftattet e8 augenblicklich, beide Arten 
von Producten zu unterfcheiden, wenn fie unvermifcht find; aber in Gemifchen 
überwiegt der Geruch der Steinfohlennaphta fo jehr, daß man felbft einen 
bedeutenden Zuſatz von Petroleumnaphta (wie wir die oben genannten Körper 
der Einfachheit wegen zufammenfaflen wollen) überſehen könnte. Um fo un 
zweidentiger ſpricht das fpecifilche Gewicht, welches bei Benzolen, Auflöjungs- 
naphta 2c. aus Gastheer ſtets iiber 0,870 bei 15° beträgt, aber bei Betroleum- 
naphta unter ober jehr wenig über 0,700 bleibt. Doch ift es ein Nachtheil, 





662 Rectification mit Dampf. 


dag Schwefelfohlenftoff das fpecififche Gewicht des Benzols fteigert, md 
fomit die Berminderung deilelben durch Petroleumkohlenwaſſerſtoffe theilweiſe 
compenfiren fann. Eine fehr beftimmte Reaction ift bie mit concentrirter 
Salpeterfäure, welche die Dele aus Steinfohlentheer, als aromatifche Kohlen: 
waflerftoffe, fofort nitrirt, dagegen diejenigen and Petroleum :c. wenig 
angreift. ' 

Bon Nugen ift folgende beftimmte Charafteriftit beider Arten von Pro 
ducten, welche U. Allen!) gegeben hat. 


A) Leichtes Petroleumdl (Benzin, Benzolin, Effenz, Ligroin, Neolin :c). 


1. Befteht aus Heptan, C;H,s, und deſſen Homologen (aud) aus Lie 
finen). Heptan enthält 84 Proc. Kohlenftoff. 

. Beginnt bei 54 bis 60° ©. zu fieden. 

. Specififches Gewicht bei 15,50 C. ungefähr 0,69 bis 0,72. 

. Riecht nad) Petroleum. 

. Löſt Jod mit himbeerrother Yarbe. 

. Selbft längere Zeit mit Steinkohlentheerpech in Berührung, löſt « 
davon nur Äufßerft wenig und zeigt ſich faum gefärbt. 

. In der Kälte mit einem Drittel feines Volums gefchmolzener Kur 
ftalle von reiner Carbolſäure gefchüttelt, läßt es letztere ungelöſt, als 
eine unter dem Dele getrennt bleibende Schicht. 

8. Erfordert zur völligen Löſung bei gewöhnlicher Temperatur 2 Bol 
abfoluten Alkohol oder 4 bis 5 Bol. mit Holzgeift denaturiten 
Spiritus von 0,828 fpecif. Gem. 

9. Mit 4 Bol. Salpeterfäure von 1,45 fpecif. Gew. erwärmt, fürbt ef 
die Säure braun; das Del jedoch ift nur wenig angegriffen und 
bildet eine Schicht iiber der Säure. 


DD OD 


=] 


B) Steinkohlentheer-Naphta ober Benzol. 


92,3 Proc. Koblenftoff. 

2. Beginnt bei 80% zu fieden. (Dies trifft nicht immer zu, ſelbſt bei 
ganz unverfülfchten Producten aus Steinkohlentheer.) 

. Specififches Gewicht ungefähr 0,88. 

. Riecht nad) Steinkohlentheerölen. 

. 2öft Iod mit violettrother Farbe, ähnlich einer wäſſerigen Chamäleon: 
(öfung. 

. Löft Kohlentheerpech mit Leichtigkeit und mit tiefbrauner Farbe. 

. Mifcht fich mit reiner Carbolfäure in allen Berhältnifien. 

8. Mifcht ſich mit abfolutem Alkohol in allen Verhältnifſen. Bildet 
mit einem gleichen Volum von Holzgeifthaltigem Spiritus von 0,823 
ipecif. Gewicht eine homogene Flüſſigkeit. 


Ot . 60 


In 


1) Chem. News 40, 101. 








1. Befteht aus Benzol (C,H,) und feinen Homologen. Benzol enthält 
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9. Iſt völlig miſchbar mit Salpeterfänre von 1,45 ſpecif. Gewicht 
unter ftarfer Erwärmung, mit duntelbrauner Farbe. Ein Theil des 
gebildeten Nitrobenzols kann ſich beim Erkalten als befondere Schicht 
abfcheiden. 


Die lettere Reaction eignet fid) auch zur (annähernden) quantitativen 
Trennung beider Arten von Oelen. Mean behandelt das zu unterfuchende 
Product in einem Kolben mit Rüdflupfühler (ſ. Fig. 187 a. f. ©.) mit 
Ealpeterfäure von 1,45 fpecif. Gewidt. Wenn die Reaction beinahe beendet 
it, gießt man das Ganze in eine enge, graduirte Röhre und Tieft da8 Volum 
der oben fchwimmenden Schicht von unverändertem Dele als Petroleumnaphta 
ab. Bei Borhandenjein einer bedeutenden Dienge von Benzol kann da8 gebildete 
Nitrobenzol nicht völlig in der Säure gelöft bleiben, fondern bildet eine befondere 
Schicht von tiefbrauner Farbe unter ben Petroleumöle. Bei Anwejenheit von 
Salpeterfänre find Nitrobenzol und leichtes Petroleumöl mifchbar; aber beim 
Scütteln mit ftarter Salpeterfäure löſt diefe das erftere; doch kann dann ein 
Theil des Nitrobenzold als eigene Schicht unter dem Petroleumöle zurück⸗ 
bleiben. 

Zur Unterfcheidung des Benzol vom Petrolbenzin ift nad Gawa⸗ 
lowsti!) auch das Verhalten zu Pilrinfäure fehr geeignet. Dieſe löſt fich 
feiht in Benzol mit dunkelgelber Farbe, ift dagegen beinahe unlöglich in Petrol⸗ 
benzin. Berfegt man eine concentrirte Löſung von Pilrinfäure in Benzol 
mit dem gleichen Volum Betrolbenzin, fo fällt die Säure in kryſtalliſirter 
Form auß, 

Holde?) benugt zum Nachweise von Benzoltohlenwaflerftoffen in Petrol⸗ 
benzin Theerpech, welchem durch hochjiedendes Petroldeftillat die in diejem lös⸗ 
lichen Stoffe möglichft vollftändig entzogen find. Die Proben werben ange 
ftellt, indem man eine Heine Meſſerſpitze voll des gewafchenen Theerpechs auf 
ein Filterchen bringt umd mit etwa 5 com des zu prüfenden Benzins ütbergießt. 
Man kann die Gegenwart von Benzol im gewöhnlichen Petrolbenzin von 
0,70 fpecif. Gew. und ſolchem von 0,64 bis zu einem Gehalte von 5 bis 
10 Broc. an der Gelbfärbung durch gelöftes Steinfohlentheerpecd erkennen. 
In bis 35° fiedendem Benzin zeigte erft ein Jufag von 10 Proc. Benzol deut⸗ 
liche Gelbfärbung, Aus ber Intenfität der Yärbung kann man durd Ber: 
gleichsproben den annähernden Zuſatz an Benzol ertennen. Undererfeits kann 
man auch aus der Färbung eines Benzols durch Theerpech auf deſſen Gehalt 
an Betrolbenzin jchliegen. 

Quantitativ laffen ſich beide Kohlenwaflerftoffgemifche nad) Henriques ®) 
mit hinreichender Genauigkeit ıburch 5 Proc. Anhydrid enthaltende Schwefel: 
jäure, welche bie aromatischen Kohlenwaflerftoffe auflöft, trennen und ber 
ſtimmen. 

Selbſt wenn eine betrügeriſche Beimiſchung von Petroleumäther ꝛc. gar 
nicht in Frage kommt, ſollte die Nitrirungsprobe gemacht werden, da im 


ı) Chem. Centralbl. 1897, 1, 1038; Jahrb. d. Chem. 1897, ©. 394. — 
*) Wagn.⸗Fiſcher's Jahresber. 1895, S. 554. — *) Chem.⸗Ztg. 1895, ©. 958. 
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Steintohlentheer ſtets mehr oder weniger nicht nitrirbare Kohlenwaſſerſtoffe 
vorfommen, namentlich in Folge der Beimifhung von Theer aus Cannellohle, 
bitumindjen Schiefern ꝛc. Dieſe Probe giebt eine Idee davon, wie viel Ritre- 
benzol man im Großen zu erhalten erwarten fann. Man gebe 100ccm Benzot 
in einen Kolben von etwa 500 ccm Inhalt, Fig. 187, mit Tropftrichter a und 
einer langen Röhre b (oder einem Rückflußkühler) zur Condenfation von jih 
verflüchtigendem Kohlenwaſſerſtoff. Man macht ferner eine Miſchung von 
Fig. 187. 150g Salpeterfäure von 1,4 und 180 hie 
200g Scwefelfüure von 1,84, die man vor 
dem Gebrauche abkühlen läßt. Dan läht das 
Säuregemiſch tropfenweife durch dem Trichter 
in das Benzol einlaufen, wobei man dieſes fort: 
während fchüttelt. Wenn die Temperatur fteigt, 
jo fühlt man durch Waffer äußerlich ab. Wenn 
alle Säure zugeſetzt ift und feine weitere Tem- 
peraturerhöhung von felbft eintritt, jo erwärmt 
man ben Kolben gelinde eine bis zwei Stun⸗ 
den lang, wobei man das Rohr d zweckmäßig 
durch einen Rückflußkühler erjegt. Nun läft 
man das Ganze abruhen umd trennt die untere 
Säureſchicht mittelft eines Scheibetrichtert vom 
rohen Nitrobenzol. Die Säure wirb mit dem 
mehrfachen Bolum Waſſer verdünnt und dat 
fi) nad) einigen Stunden etwa abjendernde 
Del dem Nitrobenzol zugeſetzt. Dieſes wälct 
man dreimal mit einem gleichen Volum Bafler, 
einmal mit jehr verbiinnter Natronlauge (durch 
zu ftarfe Lauge entftehen fehr ſchwer zu behan- 
deinde Emulfionen) und noch eimmal mit 
Waſſer, wobei fein Del verloren gehen darf. 
Das Del kann nun auf fein fpecifiiher Ce 
wicht probirt werben, welches bei reinem Benzol 
1,20, bei 5Oprocentigem 1,19 bei 15° be 
= tragen fol; doch iſt dies nicht entfcheidend, da 
- — da8 Nitrobenzol nicht waflerfrei ift und etwar 
=: Benzol der Nitrirung entgangen fein fan. 
Man beftillirt daher die Flüffigkeit aus emem 
Tractionirkolben, Fig. 164, ©. 605, bis due 
Temperatur 1509 erreicht ift und nitrirt nochmals mit einem großen Ueber: 
ſchuſſe von Säuregemiſch; was jest übrig bleibt, kann als nicht nitrirbare 
Kohlenwaſſerſtoffe angeſehen werden. 

Nach der Theorie ergeben 100 Thle. Benzol 157,6 Thle. Nitrobenzol. 

und 100 Thle. Toluol 148,9 Thle. Nitrotoluol. 
Zur Beftimmung der nicht nitrirbaren Kohlenwafferftoffe ift in manden 
Anilinfabrifen eine Titrirung der Handelsbenzole mit Brom üblich. Hierzu 
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bemerkt C. Häuffermann?!), daß diefe Methode keinen ficheren Schluß auf 
die Natur der begleitenden Verunreinigungen geftattet, und leicht Beranlafiung zu 
Irrthümern geben kann. Die Menge des von den Handelsbenzolen abforbirten 
Broms richtet fi überwiegend nur nad) dem Gehalte derſelben an Pyridinbafen, 
Pyrrol, Körpern der Thiophengruppe 2c. und dann nad) etwaigen Olefinen, jo 
daß ein Benzol, aus welchem diefe Unreinigfeiten durch genügende Behandlung 
mit Schwefelfänre volllommen entfernt find, die Eigenſchaft, Bromwaſſer rafch 
zu entfärben, vollftändig verloren hat, obwohl neben den eigentlichen aromatifchen 
noch andere, an fich werthlofe, Kohlenwaflerftoffe vorhanden fein fünnen. Ein 
derartiger Kohlenwaflerftoff — oder ein Gemenge folder —, der Bromwaſſer 
nur bei längerer Berührung entfärbt, bildet einen häufigen Begleiter des ted}- 
nifchen Toluols, wenn daffelbe nicht fehr forgfältig fractionirt ift, und giebt 
deshalb gerade die Beurtheilung biejes Handelsproductes auf rund der Brom- 
reaction unfichere Refultate, indem es frei von Dlefinen erjcheint, dagegen aber 
andere, den Werth bdefielben verringernde Beftandtheile enthalten kann. Die 
Menge diejes Kohlenwaſſerſtoffes ift immer nur jehr gering, jo daß die Iſolirung, 
welche auf feiner Beftändigkeit gegenliber concentrirter Salpeterfäure reſp. 
Salpeterfchwefelfäure beruht, im Kleinen kaum möglich if. Beim Arbeiten 
in größerem Maßſtabe gelingt es jedoch leicht, ihn aus den nicht nitrirbaren 
Antheilen des Toluol8 und der etwas Höher fledenden Fractionen abzufcheiden, 
indem man bdiefelben mit überfchüffiger Salpeterjchwefelfäure behandelt, das 
der Ritrirung Entgangene mit Wafjerdampf übertreibt und die mit übergehenden 
Oele wieder nitrirt, worauf fid) das Nitrirungsgemenge in drei Schichten 
ſcheidet, deren oberfte den fraglichen Kohlenwaflerftoff repräfentirt, der abgehoben 
und dur) Wajchen gereinigt wird. Man erhält dann eine waflerhelle Flüſſig⸗ 
feit von 0,728 fpecif. Gew., die zwifchen 119 bis 124° überdeftillirt und bie 
nad) ihrem Verhalten gegen Schwefeljäure, von welcher fie nicht gelöft wird, 
jowie nad) ihrer geringen Neigung, Brom aufzunehmen, wahrfcheinlicdh aus 
Paraffinen (Octan?) befteht. Bei Gegenwart dieſer und ähnlicher Körper in 
dem Handelsbenzol bietet jomit das Berhalten deſſelben gegen Bromwaſſer 
nur einen Maßſtab filr die mehr oder weniger volllonmene vorhergegangene 
Reinigung defjelben mit Schwefelfäure, während fie einen Schluß auf die Menge 
derartiger, nicht zu den Diefinen zählender Kohlenwafferftoffe, die übrigens in 
manchen Benzolen nur in geringer Menge vorhanden find, nicht zuläßt. 

Zur Prüfung der Benzole x. burd) fractionirte Deftillation 
bedient man fid) im Laboratorium wohl meift der Retorten oder Fractionir» 
tolben von Glas (Fig. 164, ©.605). Es kommt dabei fehr auf die Stellung 
des Thermometerd an (vergl. S. 604 und 670) und auch fonft können bei 
ungleich gebauten Apparaten leicht Berfchiedenheiten in den Refjultaten eintreten. 
Deshalb und wegen der Zerbrechlichleit von Glasretorten conftruirte Regnault 
anf Beranlaffung der franzöfifchen Regierung fir die Zollbehörden einen 
Normalapparat ?), welcher in Fig. 188 (a. f. S.) im Durchſchnitt abgebildet ift. 


1) Ehem.-Ztg. 1887, ©. 803. — *) Ann. chim. phys, 68, 409; Dingl. Bolyt. 
Journ. 170, 118. 
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Aifteine cylindrifche Retorte von Kupferblech mit Tubulus a und dem gefriimmten 
Gasrohr be. Letzteres paßt mit Reibung in den feitlichen Tubulus d des 
Kuhlers B. Diefer befteht aus einem Cylinder von Meffingblech ef, der oben 
und unten in engere Metallröhrchen g und i endigt und wafjerdicht in einem 
weiteren Metalleylinder mn befeftigt ift. In legteren tritt ein Waflerfirom 
durch o unten ein umd bei p wieder oben aus. Er fleht auf einem Dreifuß PP, 
in dem eine horizontale Couliſſe Al befeftigt iſt. In der legteren iſt em 
Träger 7 verfchiebbar, welcher fünf unten verſchloſſene und in Eubifcentimeter 
getheilte Glasröhren enthält, jo daß man jede berfelben unter das Auslaufroht i 
des Kuhlers bringen kann. Man befchidt die Retorte mittelft einer Pipette 
Zig. 188. mit 100ccm ber Wlüffigeit, welche nicht viel 
über ein Drittel der Netorte einnehmen jol. 
Das Thermometer T, welches in dem Zuhn 
lus a befeftigt if, muß der Art fein, daß fein 
Gefäß nicht in bie Fluſſigkeit taucht und der 
Grad 80° faum itber den Kork hinausreicht 
Die Deftillation wird durch die Gas- oder 
Alkoholflamme S bewerfftelligt. Die gemötn- 
lich angenommenen Punkte fiir das Wechjeln 
der Vorlagen 1 bis 5 find 100°, 120°, 140%, 
160° und 180°, und es ift Har, wie einjah 
das Wechſeln und die Ablefung des Bolıms 
jeder Sraction if. Das Kuhlwaſſer jorgt 
dafür, daß die Condenfation volftändig it 
und die Producte auf die Temperatur der 
Umgebung kommen. 

In den’ Theerprobuctenfabrifen einerjeits 
und den Laboratorien ber Abnehmer anderer: 
ſeits wendet man meift Glasretorten zur vrũ 
fung der Benzole an. Hierbei treten häufig 
bedeutende Meinungsverſchiedenheiten zwiſchen 
Käufer und Verkäufer ein, weſentlich ver 
anlaßt dadurch, daß im ber (hier durhant 
maßgebenden) engliſchen Praris leider rich 
bie einzig richtige Stellung des Thermometers 
mit feinem Gefäße im Niveau des Abzugsrohres (wie es bie Fig. 164, 
©. 605, zeigt) üblich ift, fondern daß man vielmehr das Thermometergrföß 
mehr oder weniger in die Fluſſigteit verfenft. Weitere Abweichungen treten 
ein durch die verſchiedene Größe der Retorten, Schnelligkeit der Deftille- 
tion 2c. Die folgenden genauen Borjchriften von W. W. Staveley?) jolm 
ein ſtets gleich bleibendes Reſultat Hervorbringen, wozu aber freilich gehören 
würde, daß man fie allfeitig als bindend anerkennt, was keineswegs der Full 
if. Man foll 100cem der Probe in eine gewöhnliche, 6 Unzen (= circa 


?) Chem. News 43, 70. 
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170 ccm) faffende tubulirte Retorte bringen, welche mit einem Liebig' ſchen 
Kühler verbunden ift, deſſen inneres Kühlrohr 25 mm weit und 76cm lang 
it. Das Thermometer wird fo eingefegt, daß fein niebrigfter Punkt 9 mm 
vom Boden der Retorte entfernt ift. Man deftillirt mittelft eines Bunfen’« 
ſchen Brenners mit Rofenaufjag (Fig. 189) und zwar fo, daß das Deftillat 
in einzelnen Tropfen in die 100 ocm-Bitrette, welche als Vorlage dient, abläuft. 
Einen Augenblid, ehe die gewünſchte Temperatur erreicht ift, zieht man bie 
Flamme weg, woranf das Fig. 189. 

Thermometer auf den rid» 

tigen Punkt fleigt, und 

lieſt erſt ab, wenn nichts 

mehr aus dem Kuhlrohre 

abtropft. Nach Abkühlung 

des Retorteninhaltes gießt 





man dieſen in die Vlrette, und wenn ſich jegt ein Verluſt zeigt, fo addirt 
man dieſen zu dem Procentgehalte des Deftillates. Neue Korke abforbiren 
Benzol, find alſo nicht gut; auch neue Retorten find nicht gut, außer wenn 
man einige Kornchen von Ziegelftein hineinwirft. Am beiten find gebrauchte 
Retorten, welche im Inneren einen ein wenig fohligen Ueberzug haben. 

Im Yahre 1886 fand Lunge in den engliſchen Theerfabriten Retorten 
von 8 Unzen (= 225 ccm) Inhalt, deren Hals in eine 60cm lange und 
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22 mm weite Condenfationsröhre mündet, welche von einem Glaskuhler um: 
geben ift, wie es Fig. 190 (a. v. ©.) zeigt. Das Thermometer tancht bis 
lem vom Boden der Retorte ein. 

Es ift die gewöhnliche Meinung, daß die, an fi) ja ficher irrationelle, 
englifche Prüfungsmethode des Handelsbenzols in den Händen verſchiedener 
Ausführender ganz abweichende Nefultate gebe. Allen?) dagegen behauptet, 
daß bei richtiger Ausführung auch in verjchiedenen Händen eine Ueberein⸗ 
ſtimmung bis auf 1 bis 1%/, Proc. erzielt werden müſſe. Da der größte 
Theil des von den deutichen Farbenfabriken verbrauchten Benzols aus England 
fommt und nach englifchen Contract-Formularen gekauft wird, fo geben wir 
bier Allen’8 Borfchriften, welche in allem Wefentlichen mit unferen Beobach 
tungen übereinftimmen, ganz ausführlid) wieder, und glauben ebenfalls, daß 
dabei in der That jo genaue Uebereinftimmung erzielt werden Tann, wie es 
überhaupt bei einer ſolchen Methode möglich if. Die gegebenen Borfchriften 
beziehen fi auf 90 procentiges Benzol; bei anderen Dualitäten braucht men 
nur die im Contracte beitimmten Temperaturen einzufegen. 

Dean mißt 100 ccm des Benzol8 in einen genau getheilten Meßcylinder 
ab und gießt e8 in eine tubufirte Netorte, welche 200 ccm faßt. Ein feines 
(in Y/g ober befjer in 1/, Grade getheiltes) Thermometer wird in der Tubnlatur 
durch einen Kork jo befeftigt, daß es vertical hängt, und daß fein Boden 1Omm 
vom Boden der Retorte entfernt if. Das Thermometer foll eine Yänge von 
35 bi8 36 cm haben (ein Längenunterſchied von 15 cm kann ganz andere 
Deftillationsrefultate ergeben); das Duedfilbergefäß ſoll jo Hein fein, daß et 
aud) am Schluſſe noch ganz eingetaucht bleibt. ‘Die Eintheilung fängt bei 700 
an, welcher Punkt ganz deutlid) aus dem Korke herausragen muß, und geht bie 
13092). — Der Hals der Retorte wird ohne Kork- oder Kautſchukverbindung 
fo weit als möglich in das innere Kühlrohr eingeftedt (mie dies in Fig. 190 
gezeigt ift), follte aber nicht zu weit Hineinragen und muß nöthigenfalld abge: 
fchnitten werben. Bor dem Gebrauche fpült man die Netorte und das Kühl- 
rohr mit ein wenig bes zu pritfenden Benzol aus und läßt abtropfen; oder 
man deftillirt ein wenig Benzol darin und gießt den Rüdftand forgfältig aus. 
Der vorher zum Abmeffen verwendete Meßcylinder wird nun, noch feucht, 
unter das untere Ende des Kühleohres geftellt, wobei Play vorhanden ſein 
muß, daß aud) die legten Theile des Deftillates frei eintropfen können. Tie 
Retorte wird nun mit der freien Flamme eines Bunfenbrenners erhigt, der 
man eine Höhe von 3cm giebt. Der Brenner foll mit einer mit dem Hahne 
verbundenen, felbftthätigen Luftregulirung verfehen, und mit einem Blechcylinder 
zur Abhaltung von Luftfteömungen umgeben fen). Man regulirt die 
Deftillation fo, daß die condenfirte Flüffigfeit fchnell, aber noch im einzelnen 
Tropfen, abläuft, aljo nicht zu langjam tropft oder aber in fortlaufenden 
Strahle läuft. Das Thermometer wird forgfältig beobachtet und im Augen 


1) Commercial organic analysis, 2. Aufl., II, p. 496. — *) Solche Therme: 
meter liefert 2. Eafella, 147 Holborn Bars, London E. K., aber gewiß auf 8e: 
ftellung aud jede deutſche Apparatenhandlung. — *) Man flellt ihn am beften in 
ein Blechgefäß, welches bei etwaigem Springen der Netorte das Benzol aufnimmt. 
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blide, wo e8 85° zeigt, die Tslamıme ausgelöſcht. Da aber das Thermometer 
ſtets nachträglich um 0,5 bis 19 fteigt, jo muß man dieſes Steigen für den 
betreffenden Apparat ein= für allemal feitftellen und dann entfprechend ver- 
iohren. Wenn 3. B. das Nachſteigen 19 beträgt, fo löfcht man die Lampe bei 
34,50 ans; das Thermometer fteigt dann auf 85,5° und 85,0° kann mithin 
als die richtige Ablefung angefehen werden. Man läßt die Flüſſigkeit vier bis 
fünf Minuten lang ans dem Kühlrohre in ben Mefcylinder abtropfen, Tieft 
das Bolum des Deftillates ab und notirt es. Dann zündet man die Lampe 
wieder an und fährt mit der Deftillation fort, bi8 das Thermometer 100° 
anzeigt (wiederum mit Berüdfichtigung bes Nachfteigens); da8 Gas wird wieder 
ansgelöicht und das Bolum bed Deftillates nad) dem Abtropfen abgelefen. ‘Die 
in der Retorte verbliebene Ylüffigfeit wird nad) dem Erkalten bi8 auf den 
legten Tropfen in den Meßcylinder gegofien. Hierbei tritt ſtets ein Kleines 
Deficit gegeniiber 100 com auf, welches auf Benzol verrechnet wird, obwohl es 
wohl eigentlich von der Austreibung von Xcetylen und anderen Gajen!) Her- 
ftanımt. Geſetzt, e8 betrüge Iccm, fo fest man dieſe Größe allen früheren 
Ablefungen zu und notirt die corrigirten Ablefungen als „Stärke“ des unter: 
fuchten Benzols. 

Die Schwankungen im Barometerſtande werden nach Allen in der Art 
berückſichtigt, daß man für je 25 mm unter oder über 760 mm am Thermo⸗ 
meter 19 abzieht oder zufeßt. (Kür hoch liegende Orte, wie Zürich, mit einem 
mittleren Baromıeterftande von 725 mm, ift diefe Correction ganz unzuläffig ; 
bier muß man, wie unten erflärt, reines Benzol zu derſelben Zeit deftilliren 
und das Thermometer danach einftellen.) 

In einem Briefe an die „Chemical News“ 3) wird ebenfalls darauf auf- 
merkſam gemacht, daß Berfcjiebenbeiten im Barometerftande die Benzolprobe 
beeinfluſſen. Keineswegs Tann dies aber auch nur entfernt in dem Grabe der’ 
Fall fein, wie das dort behauptet wird, daß man nämlich für jeden Zehntelzoll 
(= 2,5 mm) Sinken bed Barometers 0,8 Proc. mehr finden fol, als beim 
Normaldrud. In einem folgenden Briefe?) empfiehlt W. Thomfon, das 
Deitillirgefäß ganz in ein kupfernes Wafjerbad zu verjenken, fo daß man das 
bei 1009 Uebergehende ohne Rüdficht auf die Geftalt des Gefüßes, den Baro⸗ 
meterftand 2c. ermitteln fönne; dann könne man das Wafler abhebern und den 
Kupferlaften als ein Fuftbad für die höheren Zemperaturen benutzen. — 
Hierbei ift jedoch nicht zu überfehen, daß die Temperatur innerhalb der Netorte 
um mehrere Grade niedriger als diejenige des Wafler- oder Luftbabes bleibt. 
Man müßte alfo wenigftens das Waſſerbad durch Kochſalz und dergl. auf eine 
jolde Temperatur bringen, daß die Temperatur innerhalb der Netorte auf 
100° fteigt. 

Der „Verein zur Wahrung der Interefjen der chemiſchen Induſtrie Deutfch- 
lands“ hat im April 1887 einen Preis von 300 ME. fiir eine Arbeit ausgeſetzt, 
welche die Siedetemperaturen der Benzoltohlenwaflerftoffe bis zu den Xylolen 


1) Das Deficit dürfte wohl lediglich auf mechaniſche Verlufte durch das wieder: 
holte Umgießen zurüdzuführen fein! — *) Chem. News 43, 93. — ") Ibid. p. 115. 
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aufwärts, und einer Anzahl von aus diefen zufammengeftellten, den Handel? 
benzolen angepaßten Gemifchen bei verjchiedenen, innerhalb 720 bi8 780 mm 
liegenden Barometerftänden feitlegt, in der Art, daß man ſtets eine Umrech⸗ 
nung auf den Normalbarometerftand vornehmen kann. G. Kraemer (Chem. 
Ind. 1887, ©. 123) Hat diefe Forderung näher erläutert. 

Zunge hat in einer ausführlihen Abhandlung !), geftiigt auf Beiträge 
von vielen der größten Benzolproducenten und Conſumenten, gezeigt, welche 
enorme Unficherheit allen gewöhnlichen auf fractionirte Deftillation gegrün- 
deten Unterfuchungsmethoden anhängt. 8 ftellte ſich heraus, daß die Refuls 
tate beeinflußt werden: durch das Material der Retorte (Glas oder Metall); 
die Geftalt derſelben; da8 Vorhandenſein ober Fehlen eines Dephlegmirungs 
auffages; die genaue Stellung des Gasabführungsrohres mit Bezug auf das 
Niveau der Flüffigfeit, feine Weite und die Art, wie e8 mit dem Halſe bes 
Kolbens verbunden ift; die Stellung bes Thermometers; die Ränge, Weite md 
Neigung des Kuhlrohres; die Schnelligkeit der Deftillation; die Art des Abs 
leſens; den Barometerftand. — Gleichförmige Refultate kann man nur durch 
Ausicheidung der meiften ober aller diefer ftörenden Einflüffe. erhalten, am 
- beten auf folgendem Wege. Das zu unterfudende Mufter wird in emem 
beliebigen Apparate deftillirt, um jo befler, je rationeller conftruirt derjelbe it, 
und unmittelbar vor und nachher wird in demielben Apparate und in gleicher 
Weiſe eine gleiche Menge von dem reinften erhaltbaren Artikel deftillirt, ben 
man ſich als „Typ“ verfchafft hat. 

Dei einer Yortfegung biefer Unterfucdjungen durch eine Commiſfion bei 
genannten Vereins hat fi), wie Bannow ?) berichtet, wiederum eine aufer- 
ordentliche Berfchiedenheit der Anfichten, und fchlieglich dad Ergebniß heran 
geftellt, daß verfciedene Körperclaſſen, wie Allohole, Phenole, Kohlenwaſſer⸗ 
stoffe, Baſen, ſich ziemlich abweichend in Bezug auf ihren GSiebepunft 
verhalten und daher allgemein gültige Normen für Siedepunktsbeſtimmungen 
fehr ſchwer aufzuftellen find. Bannom felbft bedient fich für die heterogenften 
Subftanzen einer . fugelförmigen Blaſe von 200 com Inhalt aus Metall 
(Platin, Silber, Kupfer) von 0,7 mm Stärke und 73 mm Durchmeſſer, be⸗ 
ſtehend aus zwei mit Flanſchen zuſammeugeſchraubten und mit einem ange⸗ 
feuchteten oder geölten Pappring gedichteten Hälften. Das Obertheil reägt 
einen Stutzen von 25mm Länge und 20mm Weite. In dieſem ftedt em 
gläſernes Siederohr von 12 bis 14 mm äußerem Durchmeſſer und 100 mm 
lang, in ber Mitte tugelförmig erweitert, und 10mm darüber mit einem jaft 
rechtwinfelig ohne Veränderung des Lumens angeſchmolzenen Seitenrohr. Die 
Blaſe ſteht auf einer Asbeſtplatte mit freisfürmigem Ausſchnitte von 30 mm 
Durchmeſſer, und wirb erhitt durch einen einfachen Bunſeubrenner von 7mm 
Deffnung mit ftets blau brennender Flamme. Der Tiebig’fche Küpfer if 
800 mm lang und fo geneigt, daß der Ausfluß ſich 100 mm tiefer als der 
Eingang befindet. Das Thermometer ift dünn im Glaſe, fein äußerer Durch 
mefjer nicht mehr als der halbe Durchmeſſer des Siederohres, fein Duedjüber 


1) Chem. nd. 1884, S. 150. — *) Chem. Ind. 1886, ©. 328. 
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gefäß in der Mitte der SKugelerweiterung ſchwebend; es hat eine durch eine 
Schraube verftellbare Scala. Die Füllung befteht aus 110 ccm, von denen 
die zuerft libergehenden 3 oem befeitigt werden. Die Deftillation ift fo zu 
leiten, daß in der Minute 5 ccm, alfo in der Secunde etwa zwei Tropfen über: 
gehen, und fortzujegen, bis das vorgelegte Dießgefäß bis zur Marfe 100 gefüllt 
it. Eine Correctur für den Barometerftand ift nicht anzubringen; vielmehr 
wird das Thermometer jedesmal vor dem Verſuche durdy den Siedepunkt eines 
Normaltyps mittelft der verftellbaren Scala eingeftelli, in dem Augenblide, wo 
von 100 com des Typs 60 ccm überbeftillirt find. — Von diefen Punkten 
wurben bie meiften von ben übrigen Mitgliedern der Commiffion gebilligt; doc) 
erflärten fich diefelben jämmtlih, außer Bannow, für gläferne Deftillations- 
gefäße, und gegen die Bernadhläffigung der erften und legten Deftillationsantheile. 
(Bei Benzolproben wird man wohl fletS 100 oom deſtilliren und die bei den 
tteigenden Temperaturen übergehenden Antheile meffen.) 

Mendelejew !) hat für die Unterfuchung von kaukaſiſchem Petroleum 
eine ſpecielle Methode eingefchlagen, nämlich die, die aus dem ‘Dephlegmator 
der erften Retorte entweichenden Dämpfe vermittelft eines Rohres auf den 
Boden einer zweiten Retorte, und von dieſer durch einen Dephlegmator in ähn⸗ 
licher Weife durch eine dritte, vierte und fünfte zu leiten. Wenn die Tempe⸗ 
ratur der lebten Retorte die gewlinfchte Höhe erreicht hat, jo hört man mit der 
Deftillation auf und beginnt diefelbe erft wieder, nachdem der Inhalt ber 
erften Retorte den Inhalt der Übrigen abforbirt hat. Auf diefem Wege bes 
fommt man eine große Anzahl von Fractionen. 

Im Anſchluß an die erwähnte Preisaufgabe des „Vereins zur Wahrung 
dee Interefien der chemifchen Inbuftrie Deutichlands* hat A. Kenders 2) den 
Einfluß des Barometerſtandes auf die Deftillation des Benzols, feiner Homo⸗ 
logen Tolnol und Xylol und den aus biefen zufammengeftellten, den Handels⸗ 
benzolen 50er und 90er angepaßten Gemiſchen ſtudirt und feine Reſultate 
in einer umfafjenden Arbeit niedergelegt. 

Ans der bei den verfchiedenften Barometerftänden vorgenommenen Deftils 
lation ergab fi durch graphifche Interpolation für die reinen Producte als 
Durchſchnittsreſultat, daß der Temperaturunterſchied für jeden Millimeter 
innerhalb 720 bis 780 mm Barometerftand beträgt für 


Benzol — 0,04286, abgerundet 0,0439. 
Toluol = 0,04651, „ 0,047 „ 
xylol — 0,0515, „ 002, 


Für Rohbenzol (d. i. 50 und 90 procentige Handelswaare der Theer⸗ 
deftillationen) wurden folgende Hefultate erhalten: 

1. Bu ben bei 1000 C., bei einem Barometerftande zwilchen 720 und 
780 mm erhaltenen Deftillationsprocenten, find, um biejelben auf 760 mm zu 
reduciren, fir jeden Millimeter: 


i) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 371 (aus dem Journ. d. ruffiien 
phyſchem. Bei. 1883 (I), S. 189). — *) Chem. Ind. 1889, ©. 169. 
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bei 50 procentigem Benzol — 0,077 Proc., 
bei 90 n »„ =0,033 „ 
zu reſp. abzuzählen. 
2. Bei einer Deftillation zwifchen 720 und 780 mm Barometerftand 
muß man zu 100°E. für jeden Millimeter 


bei 50 procentigem Benzol — 0,0461 C., 
bi 90 „ =0,043 „ 


zus reſp. abzählen, um die richtige Temperatur zu bekommen, bie dem normalen 
Barometerftande von 760 mm entſpricht. 

Auf Grund obiger Refultate geftaltet fich die Reduction fehr einjad). 
Liegt 3. B. die Deftillation eines 90er Benzold vor, welches bei einem Baro- 
meterſtande von 721,2 mm (reducirt auf 0% C.) deftillirt wurde, und bei 100’. 
— 88,8 Proc. Deftillat aufweift, und man wollte daſſelbe auf 750 mm redu⸗ 
ciren, fo hätte man folgende Heine Rechnung vorzunehmen: zwiſchen 760 und 
721,2 mm ift eine Differenz von 38,2 mm, biefelbe mit dem oben angegebenen 
Factor multiplicirt, alfo 38,8 x 0,033 ergiebt 1,28; es find fomit, um die 
entſprechenden Procente bei 760 mm zu erhalten, von den 88,8 Proc. 1,28 jun 
fubtrahiren, bleiben mithin 87,5 Proc. 

Liegt keine Deftillation vor, fondern will man biejelbe erft andführen, jo 
rebucirt man den gerabe vorhandenen Barometerftand, bei welchem man beftillit, 
auf 00 C., berechnet die Differenz zwifchen demfelben und 760 mm und malt 
plicirt diefe Differenz mit dem obigen, entjprechenden Factor. Angenonmen, die 
Deftillation witrbe bei einem Barometerftande von 730 mm (auf O° rebucit) 
ausgeführt, jo hätte man, da die Differenz zwilchen 730 und 760 mm = 30 
beträgt, 30 x 0,0453 — 1,859 zu nehmen. Man hätte aljo bei Ansfüh 
rung der Deftillation nicht bei 1009 abzulefen, fondern bei 101,359, abge: 
rundet 101,49, um die einem Barometerftande von 760 mm entfprechenden 
Procente ablefen zu können. 

Ein großes Gewicht bei der Ausführung obiger Reduction, wenn biejelbe 
richtig ausfallen fol, ift auf den Gang der Deftillation zu legen. Wan hat 
beſonders darauf zu achten, daß von Anfang bis zu Ende ber ‘Deftillation fett 
die gleiche Tropfenzahl fällt, und zwar nach wohl allgemeiner Annahme zwei 
Tropfen pro Secunde. Es iſt Mar, daß, wenn die Deftillation fo geleitet wird, 
daß alle Secunden nur ein ‘Tropfen übergeht, eine viel niedrigere Temperatur 
erhalten wird, ald wenn vier Tropfen pro Secunde übergehen, ba im letzteren 
Valle eine entjprechende Weberhigung eintritt. Wenn daher ein Benzolhändler 
zu feinen Gunften langjamer beftillirt, da dann ja mehr PBrocente pro Secunde 
erhalten werden, und der Empfänger, welcher wiederum auf feinen Vortheil 
fieht, deftillirt raſch, fo ift trogden, wenn aud) obige Reduction richtig durdr 
geführt wird, fein tbereiuftimmendes Refultat zu erhalten. Bon Wichtiglei 
ift aud, daß das Benzol auf feinem Wege durd) den Kühler wieder genau aut 
diefelbe Temperatur abgekühlt wird, bei welcher man es in den Siedelolben 
eingefitllt hat. 

Lenders unterfuchte auch eingehend den Einfluß des Barometerftandes 
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auf den Siedepunkt von Gemiſchen reiner Kohlenwafferftoffe, den Handels» 
benzolen angepaßt, bei Temperaturen unter 100°, ſowie auf den Siebepunft 
der Hanbelsbenzole (6Oer und 90er) jelbft und fand, daß hier die Verunrei⸗ 
nigungen, namentlich der Schwefeltohlenftoff, jo ftörend wirken, daß ein Ver⸗ 
gleich nicht zuläffig iſt. Andererſeits entftehen aber auch bei der Behandlung 
der Hanbelsbenzole mit concentrirter Schwefelfäure zur Entfernung diefer Ver⸗ 
unreinigungen hochſiedende Producte, welche gleichfalls einen Einfluß auf die 
Teftillation auszuüben im Stande find. Man wird deshalb, trog der Rei⸗ 
nigung, feinen abfoluten Anhalt für die Reduction befommen können. 

Anders dagegen verhält es fich mit der Reduction des Buntes, bei welchem 
die Deftillation 100°. erreicht hat; hier verfchwindet der Einfluß der fremden 
Subftanzen, fo daß die angeführten Correc- Fig. 191. 
tionszahlen mit Sicherheit verwendet werben 
fünnen. 

©. Forel!) Hat folgendes Berfahren zur 
fractiomirten Deftillation von Handelsbenzolen 
vorgeſchlagen. Man benugt einen Glaskolben 
A (fig. 191) von 200 cem Inhalt; ein Glas⸗ 
rohr. B von 60 cm Länge und 18 mm inneren 
Durchmeſſer ift verbunden durdy eine dünne 
Röhre a mit dem Liebig’fchen Kühler D 
von 80cm Länge. Ein Thermometer C ift 
von O bis 150° in flnftel Grade eingetheilt 
und die ganze Länge feiner Ouedjtlberjäule 
wird von den Benzoldämpfen umfpült. Dede 
Teitillattion wird mit 100 ccm in berfelben 
Zeit (16 bis 17 Minuten) und bei einem 
Barometerftande von 738 mm amögeführt. 
Nimmt man auf die Thermometercorrectur 
feine Rüdficht, jo muß man die abgelejene 
Temperatur auf je 20 Grad Thermometer F 
jcala, welche auferhalb des Dampfes liegt, 
um 1 Grab erhöhen. Das Thermometer 
zeigt beim Drude von 738 mm 99,20 für Wafferdampf; Benzol fiedet bei einem 
Drude von 734 mm bei 79°, 738 mm bei 79,2%, 743 mm bei 79,4°, was 
zu berücfichtigen ift. In der Tabelle (a. f. S.) der Siebetemperaturen verfchie- 
dener 90 procentiger Benzole de8 Handels, ſowie fünftlich Hergeftellter Gemiſche 
bebeutet 2 die Temperatur, bei welcher der erfte Tropfen ſich am Ende des 
Kuhlers zeigt. 

Um den Einfluß de8 Schwefelkohlenftoffs auf die Analyje des 
Benzols zu vermeiden, welcher fo oft zu ftörenden Unregelmäßigleiten in ben 
Refultaten Veranlaſſung giebt (vergl. oben ©. 649), behandelt Nidels?) das 





1) Chem.» Big. 1897, ©. 398; Wegn.:Filher’s Jahresber. 1897, ©. 576. — 
!) Chem. News 43, 148 u. 250. 
Sunge-Röbler, Eteinfoblentbeer. 43 
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2 Miihung von 

a 90 Proc. 1 Proc. Vorlauf 80 vroc. | 1 Broc.Borlauf| PO proc. 0,25 Proc. Berlin: 
5 Benzol 81 „ Benzol Benzol :78 „ Benzot | Benzolso „ Baıel 

= (Belgien) |15 „ Toluol | (England) 20 „ Zoluor | (Shlejien) | ıy „ Tolacl 

3 8 „ &ylol 1 „ Xylol Ä 3,75 „ &xle 
Br Proc. Proc. | Broc. Proc. vBroc. Brec. 

| 

78° x | r x — — 

79 — — 1 * — 

80 2 | ee Be 3 — — 

81 9 11 | 10 9 x x 

82 30 33 26 23 | 15 | 14 

83 45 48 35 36 38 34 

4a 58 | 9 47 48 | 51 48 

85 65 | 67 65 56 | 61 58 

87 74 75 67: 68 69 68 

90 82 82 76 77 78 78 

95 88 | 88 85 85 84 8 
100 92 9 89 89 89 89 
1 a | 9 92 92 2 di 
110 96 95 96 96 94 94 
113 — — — 100 — — 
114 — — 100 — — — 
115 — — — — 96 96 
119 100 — — — 100 — 
120 — 100 — — | — 100 


Benzol zweimal mit 10 Volumprocenten einer heiß geſättigten Löſung von 
Kalihydrat in abſolutem Alkohol, jchüttelt zwei Stunden, filtrirt von dem 
Niederichlage von ranthogenfaurem Kali ab, befeitigt den Alkohol ans dem 
Hiltrate durch zweimaliges Wachen mit feinem eigenen Bolum Waſſer, entfernt 
das im Benzol juspendirte und gelöfte Waffer durch Schütteln mit etwas Gyps 
und deftillirt wie gewöhnlich, wobei man viel conftantere Reſultate ald one 
diefe Reinigung befommt. Das Benzol zeigt jettt ein geringeres jpecifilchet 
Gewicht (0,882 oder 0,880 ftatt 0,885) und ift ganz frei von Inoblauchartigem 
Geruche. Die bei obiger Behandlung eintretende Reaction ift folgende: 
CS, + KOH + H,O = H,0 + CS(0.C,H,)SK. 

Wenn man das Benzol nicht nad) einer willfürlichen Handelsmethode, 
fondern auf feine wirkliche Zufammenfegung unterfuchen will, jo muß man 
nicht in einer gewöhnlichen Retorte oder einem Fractionirkolben, fondern mit 
einem Dephlegmationsauffage arbeiten, 3. B. Linnemann’s Dreilugelröhre 
mit Platindrahtnegen, oder einem Dreifugelapparat von Ye BelsHenninger, 
oder auch der von Hempel vorgejchlagenen, mit Glasperlen gefüllten Röhre, 
Fig. 192 (a. ©. 676), welche ebenfo wirkſam, dabei aber einfacher und weniger 
zerbrechlich if. Statt der Glasperlen wird von Manchen eine metalliſche 
Füllung, am einfachften mit Bleifchrot (vorgefchlagen von Monnet), als 
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wirffamer vorgezogen. ine vergleichende Unterfuchung über den Wirfungs- 
werth der verfchiedenen vorgefchlagenen Mobificationen hat H. Kreis!) aus 
geführt, auf welche verwiefen werben muß. 

Folgende Refultate, welche mit berjelben Driginalprobe von Nidels nadı 
drei verfchiedenen Methoden deftillirt wurden, zeigen bie großen hierbei auf- 
tretenden Unterjdjiede : 


B C 


A 
orre Benzol, Daſſelbe, aber Wie B, 
nad der geioöhn:| nach Entfernung | aber mit dem 
lien Methode | des Schwefel: | Dreifugelauffage 
deſtillirt kohlenſtoffs deſtillirt 











151/,0 151/,0 15% 


| Specif. Gew. bei | Specif. Gew. bei | Specif. Gew. bei 
1/0 








Specifiiches Bewiht . . . . . 084 | 0,88 0,881 
Der erfie Tropfen fommt bei . ! 79,6° | 83,4° — 
5 Proc. kommen bei..... | — 842 81,25 
nn _ 84,3 82,0 
Dr — 85,0 82,8 
nn 84,0 — — 
0, ern 85,0 85,8 83,0 
TE 1 85,4 86,4 83,5 
0 „ n . . . .. 86,4 871 84,7 
60 „ n Deren 88,0 88,8 85,3 
en 90,0 90,0 86,5 
On 93,0 93,0 89,8 
nn | 100,0 100,0 100,0 
3 „ n — | 112,4 111,8 


Durch wiederholte Fractionirimg einer größeren Menge mit dem Drei« 
Ingelapparate zc. erhielt Niels folgende Refultate fiir die wirkliche Zuſammen⸗ 
jegung dieſes Benzols: 


Schwefelkohlenſtoff (entfernt durch altohofifches Kali). . 1,5 Proc. 
Leichte Kohlenwaflerftoffe, jpecif. Gew. 0,872 (nicht nitrir- 
bar; vermuthlic, Hauptfählih Amylen). . - . » 35 „ 
Benzol, C,H,, fpecif. Gew. 0,885, innerhalb 2° deftillivend 784 „ 
Toluol, Hg, 5 „ 08715, „ 2, 166 „ 
Specielle Borfchriften für quantitative Beftimmung des Schwefel- 
tohlenftoffs im Benzol find die folgenden. Nickels verwandelt daß bei 
dem oben angeführten Verfahren (S. 673) gebildete ranthogenfaure Kali in 


1) Lieb. Ann. 254, 259. 
43* 
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das Kupferfalz und wägt das lettere. Holland und Phillips!) geben 2ccm 
des Benzols in ein Std VBerbrennumgsrohr von etwa 30 cm Länge, welches 
an einem Ende zugejchmolzen und am anderen Ende fo ausgezogen ift, daß em 


Tig. 192. 














Trichter entfteht; dazu fegen fie 5 ccm 
einer Löſung, welche 240g Fe, Cl, m 
1 Liter enthält und 100em ſtarke Ammo 
niakflüſſigkeit. Das Rohr wird jorg- 
fältig zugeſchmolzen und gut gejchüttelt, 
dann in ein Tuch gewidelt umd ewa 
eine Stunde in kochendes Waſſer gelegt. 
Hierauf läßt man es abkühlen und 
öffnet e8. Folgende Reaction bat zu: 
nächft ftattgefunden: 
CS; + 4NH,O = NH,.CNS 
+ HS + 48,0, 

aber die Gegenwart des Cifencloribs 
bewirft ed, daß der Schwefel dei 
Scwefelammoniums in FeS überge⸗ 
gangen ift. Dieſes wird num zufammen 
mit dem Schwefel des Rhodanammo⸗ 
niums in folgender Weife orybirt. Ter 
Inhalt der Röhre wirb in einem !y 
Literfolben durch forgfältiges Eindampfen 
über einem Bunfenbrenner bis eben 
zur Trockniß gebracht. Nun fest man 
20 com rauchende Salpeterfäure zu md 
focht biß beinahe zur Trockniß. Wenn 
noch unorydirter Schwefel vorhanden 
ift, fo muß man etwas mehr Salpeter- 
jäure zufegen. Zuletzt fest man Sal; 
fäure und ein wenig Waſſer zu, filtrici 
und beftimmt im Filtrate die Schweiel⸗ 
fäure wie gewöhnlich mit Chlorbaryum. 
— Da man unmöglich alles Schweid: 
eifen durch Waſſer allein aus der Röhre 
berausbringen fann, fo thut man dir 
dur Salzfäure mit Zufa von einigen 
Körnchen chlorſauren Kalis. 

Holland und PHillips haben die 
Genauigkeit diefer Methode durch eine 


Anzahl fehr gut ftimmender Verſuche mit Mifchungen von bekannten Mengen 
CS, und abfolut reinem Benzol dargethan. Sie erhielten danad) aus ver 
ſchiedenen Proben von Handelsbenzol folgende Refultate: 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 29%. 
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Gewöhnliche Theerbenzole aus Lancaſhire: 


50 procentige8 Benzol enthielt a) 1,165; b) 0,825; c) 0,894 Proc. CS,, 
0, n „ a) 1,625; b) 1,975; c) 1,9900 „ n 
Toluol „ 3) 0,170; b) 0,170 on 
Sarburir-Benzol (verſchiedene Proben) : 
0,178; 0,131; 2,450; 0,134; 0,246 Proc. 
Gemwöhnliche rohe Naphta: 0,143; 0,207 Proc. 
Speciell gereinigted Benzol: 50 procentiges: 0,192; 90 procentiges: 0,204. 
„Reines Benzol“ von verjchiedenen Chemilalienhänblern: 0,716; 0,551; 
0,722; 0,684. 


Sie fügen Hinzu, daß ihre Methode allerdings auch den Schwefel aller 
anderen etwa im Benzole enthaltenen Schwefelverbindungen mit beftimmt, aber 
daß diefe Subftanzen nur in geringen Mengen vorlommen und ja ebenfalls 
Bermnreinigungen find. (Nach privater Auskunft von Bictor Meyer an 
Yunge wird aber Thiophen durch obige Behandlung nicht angegriffen.) 

Ein anderes Verfahren zur quantitativen Beftimmung des Schwefelkohlen⸗ 
ſtoffs in Handelsbenzolen Haben wir bereitS an einer anderen Stelle (diefes 
Capitel, S. 649) kennen gelernt. (Bergl. auch S. 209.) Gleichfalls beſprochen 
haben wir die Verfahren zur Beſtimmung der Baſen (S. 597), des Thio⸗ 
phens (S. 651) und des Aethylbenzols (S. 656). 

In einer bekannten deutichen Anilinfarbenfabrit fanden wir folgendes 
Berfahren zur Analyje der Hanbelsbenzole im Gebraude: 


I. Borprobe. 200em concentrirte, reine Schwefeljäure und 1 ccm 
Benzol, refp. Toluol werden in einem Glascylinderchen mit eingeriebenem 
Stöpfel durchgefchiittelt ımb 12 Stunden ftehen gelafien. Die Farbe follte 
hierbei möglichſt hellgelb bleiben. 


D. Reinigung. 1000g Rohbenzol reſp. Zoluol werden in einem 
geräumigen Scheidetrichter eine halbe Stunde lang mit 125g concenttirter 
Schwefelfäure von 66% BE. durchgeſchüttelt. Fürbte ſich bei der Vorprobe bie 
Schwefelfäure ſtark gelb, fo kann man ftatt 125g, je nad; dem Grade ber 
Färbung, fogleidh 150 bi8 200 g Schwefelfänre zur Reinigung verwenden 
md entiprechend länger fchütteln. Dies ift eine Sache der Erfahrung. 

Hat ſich nad) beendigtem Schütteln die Säure im Scheidetrichter abge- 
jegt, fo zieht man dieſelbe vorfichtig ab und fchüittelt da8 Benzol dreis biß viermal 
mit je 200 com Wafler, alddann drei« bis viermal mit je ebenfo viel einprocen- 
tiger Natronlauge tüchtig dur. Um zu prüfen, ob diefe Reinigung genligte, 
verfegt man jegt 1Ocem des Benzols oder Toluols unter jedesmaligem kräf⸗ 
tigem Schütteln fo lange mit je 0,5 com gefättigten Bromwaſſers, bis die 
Benzolfchicht ihre gelbe Färbung mindeftens zwei Minuten lang behält. Das 
hierzu verwendete Benzol wird jeweild zur Hauptportion zurückgegeben. 

Sind bei diefer Probe mehr als 1 bi8 1,5 ccm Bromwaſſer verbraudit, 
jo muß die oben befchriebene Schwefelfäurereinigung mit 50 ccm Säure nod)- 
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mals und eventuell ein drittes Mal, bezw. fo lange wiederholt werben, biß der 
Bromverbraud, auf 1 bis 1,5 ccm herabgebrüdt ift. Iſt dies der Fall, io 


Big. 198. 


T 


3- 








trocknet man das nad) obiger Ve⸗ 
ſchreibung mit Wafjer und Natron: 
lauge gewafchene Benzol, inden 
man einige Stüde geſchmolzenet 
Chlorcalcium hinein wirft und es 
damit zwei Stunden lang umter 
öfterem Durchſchütteln ftehen läfr. 
Der Reinigungsverluft wird ge 
funden, indem das gereinigte und 
getrodnete Material gewogen 
wird. 

IL Fractionirung. Dee 
fo gereinigte Benzol bringt man 
in den auf Dreifuß D, Fig. 19, 
figenden kupfernen Keſſel X; der 
luftdicht aufgefchraubte Dedel M 
defielben hat eine Deffnung für 
das Thermometer T, und eine 
zweite für den le Bel’iden 
Vractionirauffag F. Diefer Auf 
ſatz befteht aus zwei im einander 
gepaßten Röhren mit je feht, 
durch Platindrahtnege abgetheil: 
ten Colonnen; er mißt vom Fuße 
6i8 zur Höhe der Abflußröhrt R 
115 em. Im Halfe des oberen 
Rohres ftedt das Thermometer 
T; fo, daß ber obere Rand 
feiner Duedjilberfugel gerade mit 
dem unteren Rande der Abfluß 
röhre R abfcjneibdet. 

Wenn der Apparat fuftdict 
ſchließend zufammengejegt und 
mit dein gereinigten Benzol reſp 
Toluol beſchict it, wird mit einem 
Bunſen'ſchen Einbrenner die 
Deitillation begonnen und fo gt 
leitet, daß im der Secunde ein 
Tropfen aus dem 1m langen 
Liebig'ſchen Kühler L, in wel 
chem das Deftillat condenfirt wird, 
austritt. Die Deftillate werden 
in tarirten Gefäßen aufgefangen 
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und gewogen. Die einzelnen, in Grammen ausgedrückten Fractionsmengen 
ergeben, durch 10 dividirt, direct auf Rohbenzol bezogene Procente. Die Trac: 
tionen werden wie folgt aufgefangen: 


a) für 9Oprocentige® Benzol. 


. bis 79°. — Borlauf, 

79 „ 85, — Benzol, 

85 „ 105 „ = Zwiſchenfraction I, 
105 „ 113, = Toluol. 


Wenn die Temperatur von 113° erreicht ift, wird die Deftillation unter- 
brochen und der im Keſſel verbliebene Heft nach dem Erkalten gewogen. 


b) für 50/90 procentiges Benzol und 0/90 procentiges Toluol. 


bis 7908. — Vorlauf, 

79 „ 85, — Bel, 
85 „ 105 „ — Zmifchenfraction I, 

105 „ 113, = Toluol, 
113 „ 133 „ — Zwiſchenfraction II. 


Bei 133% wird die Deftillation unterbrochen, der Reſt nach dem Er- 
falten gewogen und dann mit Waflerdampf ausdetillirt. Was mit Waffer- 
dampf fich nicht mehr deftilliren läßt, wird ale Rüdftand angeführt. 

Was nad) Summirung des Reinigungsverluftes, diefer Fractionen und 
. des Rüdflandes an 100 Proc. fehlt, wird als „Deftillationsverluft* in Nedh- 
nung geftellt. Bei der Begutachtung eines Benzols oder Zoluol find der 
Borlauf und die Zwiſchenfraction jo auf die Hauptfractionen Benzol und 
Toluol zu vertheilen, daß vom Vorlauf 85 Proc. auf Rechnung des Benzols 
und von der Zwiſchenfraction I auf das Benzol 60 Proc., auf das Toluol 
dagegen 40 Proc. entfallen. Für die Vertheilung von Zwiſchenfraction II 
fonnte noch Fein beſtimmtes Verhältniß feitgeftellt werden. 


IV. Beflimmung der Fettlohlenwafferftoffe. 100g Benzol 
werden mit 250 g Nitroſäure (d. h. einem Gemiſche von gleichen Theilen 
66 grädiger Schwefelfäure und 48 grädiger Salpeterfäure) bei einer 30° nicht 
überfleigenden Temperatur nitrirt, dann aus dem von der Abfalljäure getrennten 
und mit Natronlauge neutralifirten, rohen Nitrobenzol durch eingeleiteten Wafler- 
dampf bie nicht nitrirten Subftanzen fo lange abdeftillirt, bis eine Probe des 
Deftillates in Waffer unterfinft. Das erhaltene Del wird nad) der Trenmung 
von mitbeftillirtem Waſſer in einem engen, calibrirten Cylinder (50 ccm Inhalt) 
jo lange unter zeitweiligem, vorfichtigem Umſchütteln mit Nitrofäure (ca. 15 bie 
40ccm) verſetzt, al8 nod) das Bolum des Deles abnimmt. Darin nod) enthalten 
gewejenes Benzol und Nitrobenzol werden von der Nitrofäure gelöft, die Fett⸗ 
tohlenwaflerftoffe nicht; diefe fchwimmen auf der Säure und ihr Volumen kann 
abgelefen werden. Das gefundene Quantum Fettlohlenwaflerftoffe ift als 
60 Proc. von dem wirklich vorhanden geweſenen anzunehmen, bezw. der wirf- 
fihe Gehalt nad) diefem Verhältniffe zu berechnen. Die Beftimmung ber 
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Fetttohlenwaſſerſtoffe wird nur ausgeführt, wenn die Reinigungsprobe größere 
Mengen davon vermuthen läßt. (Bergl. auch ©. 663) 

Einen Colonnenapparat zur fractionirten Deftillation von Spiritus und 
fonftigen Fluſſigkeiten, der den Vetriebsapparaten nachgebildet ift und ſich auch 
für unfere Zwede eignet, befehreiben E. Claudon und Ch. Morin!), Ter 
Gasofen A, Fig. 194, enthält zwei Heizringe, welche durch zwei Gas 
leitungen gefpeift werben. Der Boden des Kefjels B fällt nad} dem Hahn A 
zu etwas ab, fo baß er durch denfelben vollftändig entleert werden kann. Au 
der Einflllöffnung N paßt der Trichter 0. Das Rohr Z zeigt den Stand 


Sig. 194. 


der Flüffigfeit im Keſſel B an, während die Vorrichtung K (Detailzeihnung 
fiehe Fig. 195) etwa vorhandenen Ueberbrud meldet. 

Die Colonne C enthält 10 Platten H, welche denen ber Spirituscolonnen 
im Großen entfpreden; fie find leicht zu reinigen und die fupfernen Siee 
ſchnell zu erfegen. Das aus der Colonne ragende innere Kuhlrohr I wird 
durch P mit Kuhlwaſſer verforgt, welches durch den Schlauch Q wieder abflicht. 
Der mit Thermometer t verfehene Analyfator D fol auch den Schaum, welder 


') Bull. soc. chim. 48, 804; Zeitſchr. f. ange. Chem. 1888, 6. &. 
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fih beim Beginne der Deftillation gegohrener Fluſſigkeiten leicht bildet, wieder 
in die Colonne zuriidführen. Der Kühler E ift in gewöhnlicher Weife ein ⸗ 
richtet. 
® Das Ueberlaufgefäß F (Big. 197) geftattet zu jeder Zeit das Ablefen 
des ſpecifiſchen Gewichtes der Deſtillate durch das Aräometer a. Durch Hahn b 
laſſen fich fortwährend Proben entnehmen. Das Deftillat fließt von hier durch 
Trichter d und Rohr a (Fig. 196) in die Flaſche G. Sobald diefelbe ge» 
jüllt ift, ſteigt der Schwimmer c Fig. 186. Fig. 196. 
und ſchließt den Contact Im, 
defien Klemmſchrauben i x zu 
einem Lautewerle führen. 
Die Stange c des Drud- 
anzeiger8 x (Fig. 195) ift in ber 
Kupferhüffe d verfchiebbar und 
wird durch Schraube d befeftigt. 
Am unteren Ende der Stange 
befindet fi ein Platindraht, wel- 
Ser, wenn der Drud im Kefiel | 
B ymimmt, durch das Steigen 
des Duedfilbers in der Röhre 
in Contact mit einem Lautewerke 
gebracht wird durch die Leitungen 
agfund e. Diefer Signalapparat 
ift dann von großem Nußen, wenn 
mehrere Apparate zu gleicher Zeit 
im Gange find. 
Um ein gutes Reſultat zu 
erzielen, ift e8 nöthig, zu Beginn 
der Arbeit langſam zu deftilliren, 
damit fi die Platten der Cor 
lonne füllen und das Kuhlwaſſer 
geregelt werden kann. Nach 
und nach erhigt man dann ftärker, bis die Deftillation regelmäßig im 
Gange ift. 

Der Apparat konnte fir die Zwede der Benzoldeftillation vereinfacht 
werden und durfte dann für die Fabrifpraris gläfernen Apparaten entſchieden 
vorzuziehen fein ?). 

Eine fpeciele Methode zur Beftimmung ber drei ifomeren Xylole 
und der Neutralöle im Hanbelörylol ift von Levinſtein?) mitgetheilt 
worben. Sie bafirt auf dem Verhalten diefer Körper gegen Salpeterfäure, 
eoncentrirte Schwefeljäure und rauchendes Vitriolöl. Dies ift ſehr wichtig, da 
das Handelsrylol, obwohl es innerhalb zweier Grade ſiedet, doch die drei Ifo- 


) Ich ann ihn auß eigener Erfahrung ungemein empfehlen! 6.8, — 
*) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 77; vergl. acobjen, ©. 168. 


682 Rectification mit Dampf. 


» 
meren, von denen nur Metarylol technifcd wichtig it, in fehr verſchiedener 
Menge enthält. Folgendes ift feine Methode. 


A. Beltimmung von Metarylol und Baraffinen. 


Man erwärme 100 ccm des rohen Xylol8 in einem Sandbade auf 100° 
zufammen mit verdlinnter Salpeterfäure (40 ccm Säure von 1,40 + 60 Waſſer) 
1/, bi8 1 Stunde, oder bis feine rothen Dämpfe mehr fortgehen, unter tüchtigem 
Miichen der Säure mit den Kohlenmwaflerftoffen; dann trennt man leßtere ab, 
fett zu ihnen einen Ueberſchuß von Aetnatron und deftillirt im Dampfftrome. 
Das Deftillat befteht aus Metarylol und etwas Paraffinen. Die Kohlenwafler: 
ftoffe werden von dem Waller getrennt und mit ihrem 11/, fachen Bolum con: 
centrirter Schwefelfäure eine halbe Stumde gut durchgefchüttelt, wobei das Meta’ 
xylol in Löſung geht, während die Paraffine unverändert bleiben. Statt obige 
Miſchung zu deftilliven, genligt es, fie nochmals mit Natronlauge zu waſchen, 
da das Ortho- und Pararylol in Toluylfäure und deren Nitroverbindungen ver- 
wandelt worden find, welche durch das Natron entfernt werden, während det 
Metarylol durd) die Behandlung mit verbiinnter Salpeterjänre fehr wenig ver: 
ändert wird, Da man die Zahl der ubikcentimeter von Metarylol mt 
Paraffin, und die der Eubifcentimeter von Paraffinen für ſich kennt, fo zeigen 
diefe jofort den Procentgehalt an. 


B. Bejtimmung des Pararylole, 


Man ſchüttelt 100 ccm des rohen Xylols mit 120 com concentrirter 
Schywefelfäure von 1,84 eine halbe Stunde unter Abkühlung, bis nichts mehr 
aufgelöft wird, und läßt abfigen. Die ridftändigen Kohlenwaſſerſtoffe, welche 
aus Pararylol und Paraffinen beftehen, werden abgejondert, gemeflen umd 
kurze Zeit auf dem Waflerbade mit rauchendem Vitriolöle von 20 Pro. 
Anhydridgehalt erwärmt; man läßt abfegen, trennt die Paraffine von der 
Säure und mißt fie. 


C. Beftimmung des Orthorylols. 


In gewöhnlichen Xylol aus englifchem Gastheer kann man das Orthorglel 
durch Differenz beftimmen, nachdem feine beiden Ifomeren und die Paraffine 
wie oben direct beftimmt worden find. Aber da Toluol, Cumol und Cymol 
ebenfall8 durch verdünnte Salpeterfäure angegriffen werden, fo muß man em 
Product, welches fie enthält, wie folgt behandeln. Man geht erft wie in B. 
voran, um das Pararylol und die Baraffine ans dem rohen Xylol abzufcheiden: 
verwandelt dann die Ortho⸗ und Metafulfofäure in ihre Kalkfalze und darauf 
in die Natronfalze und concentrirt die Löfung der legteren, worauf dad Irthe 
jalz in großen Prismen herausfryftallifirt, während das Metafalz in Löjung 
bleibt. Man engt die Mutterlauge weiter ein und kryſtalliſirt die erften und 
zweiterhaltenen Kryftalle um. Das Orthofalz wird dann in großen, wohl au® 
gebildeten Kryftallen erhalten, die man leicht von den undeutlichen Kryſtallen 
des Metafalzes unterfcheiden kann, wenn folche damit vermifcht find. Schottiſche 
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tylole geben das Orthoſalz viel weniger leicht als englifche, felbft wenn die 
festeren viel weniger Ortborylol enthalten, vermuthlid) wegen der durch die 
“ Anwefenheit von ungejättigten Kohlenwaſſerſtoffen hervorgebrachten Compli⸗ 
cation. — Die Methode B. und die foeben befchriebene haben wenig praftifchen 
Berth, da der Käufer nur den Gehalt an Metarylol kennen lernen will; aber 
tie Methode B. ift eine gute Controle für A. 

Levinſtein erhielt auf diefem Wege folgende Refultate mit verfchiedenen 
Handelörylolen : 

















(Sper Gew. Detiniet | 3 | 3 Ia- | € 
. | u. iv no * 
uriprung bei 19°C. beitc. | S | 5 &® 5 
| | SCHE; ” 

Reines, nad Meth. B. erh. Metarylol | 0,8668 | 142—143 100 | 010!0 
Engliiches (aus Theer von Mandefter) 0,8629 |134—140| 87° 6 4| 3 
i rn „ " —  110-143| 87° 4| 6| 3 

n 2» J— |M-16| 8, 5|ı 7/5 

n nn „ —  |138-141| 79, 3 15 | 3 
SHoltilleB > nn ' 08660 |ı34—140| 2 8lı2! 8 
Unbekannt . ........... | 0,8674 |189-141| 70 5|15 10 
Engliſche und jhotliihe gemiiht . .. — 134—141| 81 10 | 31 6 
W , „| 0,8605 186- 142 86 6 al 4 
2 n nn | — 186-141 86 6| 2l 6 
nn 20. 0.108618 [140-141 | 86) 3 | 5| 6 
nn — |186-142| 85| 6. 3| 6 
Xylol und Keudtigas .. . . . .... " 0,8660 |138—144 | 47° 8:13 | 26 


I 


Levinftein ſelbſt beanſprucht nur annähernde Genauigkeit für feine 
Methode. U. Reuter!) wirft gegen fie ein, daß fehr verdlinnte Ealpeterjäure 
die Iſomeren des Metarylol8 nicht vollftändig entfernt, daß aber Säure von 
der von Kevinftein vorgefchriebenen Concentration auch auf Metarxylol wirkt 
und e8 in Metatoluylſäure verwandelt. Auch wird Pararylol von gewöhnlicher 
Scwefelfäure angegriffen, wenn auch weniger al8 feine Ijomeren. Die Ans 
wejenheit von Paraffinen vermehrt die Widerftandsfähigkeit der Iſomeren be= 
deutend. Endlich kann Paraffin von den legten Spuren von Xylol nur durd) 
einen großen Ueberſchuß von rauchender Schwefelfäure getrennt werben. 

Die Analyſen von Levinſtein vertragen fid) aud) nicht mit der Angabe 
von Noelting, Witt und Forel?), wonad) fie in käuflichem Xylol ſtets 
mindeften® 25 Proc. Pararylol gefunden hätten. 

Radziszewski und Wispek?) geben an, daß man ſehr kleine Mengen 
von Bararylol in Meta- und Orthorylol durch Behandlung mit einer uns 
genügenden Menge Brom auffinden kann, 3. B. 24 Thle. Brom auf 10 Thle. 
Xylol, in diefem Falle fcheidet fid) das Bromid des Pararylol8 bei der, Ab⸗ 


1) Ber. d. deutſch. chem. Gej. 1884, S. 2028. — *) Ibid. 1885, ©. 2068. — 
*) Ibid. 1885, &. 2080. 
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kühlung zuerft aus, in Form eines pulverigen Nieberfchlages vom Schmel;: 
punfte 143,5°. 

Sur uantitativen Beſtimmung der drei Xylole in einem Handelsproducie 
können aud) die an einer anderen Stelle diefes Kapitels (S. 653 bis 657) ge 
gebenen Irennungsverfahren von A. Reuter und Erafts ꝛc. benutt werben. 

Eine Methode zur Trennung der beiden Trimethylbenzole (Biene 
cumol-Mefitylen) ift von Jacobſen)) befchrieben worden, begründet auf Um: 
wandlung derfelben in Sulfamide, Trennung diefer durch Alkohol uud Rege- 
nerirung der Kohlenwafjerftoffe durch rauchende Salzfäure. Bis jest hat dieie 
Methode kein technifches Intereſſe. 


Unterfuhung von Rohnaphta (Vorlauf zc.) auf Endproducte 


Eine hierauf bezügliche Abhandlung ift von G. E. Davis?) veröffent 
licht worden. Er erwähnt, daß die gewöhnlich angewendete Methode bie if, 
eine gewiſſe Menge, meift 110 com, in einer tubulirten Glasretorte zu deftilliren 
und die bi8 1200 übergehende Menge aufzufangen, wober die Thermometerkugel 
die ganze Zeit in der fiedenden Flüffigkeit verſenkt bleibt (vergl. S. 605). Man 
verkauft den Artikel meift auf der Grundlage eines Durchichnittgergebnifjes von 
30 Proc. bei 120°, mit einem Preiszu⸗ oder -abfchlag für jeden Grad oder 
jedes Procent darüber und darunter in vorher beftimmten Grenzen. Für 
diefe Probe fpricht nichts als ihre Einfachheit und die Käufer können dabei 
großen Verluft erleiden, wenn fie nad ihr kaufen müſſen, ohne ein Mufter 
zur eigenen Unterfuchung zu erhalten. Rohnaphta hat nur Werth im Ber- 
hältniffe ihres Gehalte an Benzol, Toluol und Auflöfungsnaphta; aber die 
Deftillation bi8 1209 macht feinen Unterfchied zwoifchen diefen Producten, und 
jagt nichts über den Verluſt beim Wachen mit Säure und Alkali. — Eine 
viel beſſere Probe als obige ift es, wenn man 100 ccm der Naphta in einem 
200 com⸗Kolben fo deftillirt, daß die Thermometerfugel gerade iiber dem Boden 
des Kolbens ſchwebt. Das Deftillat wird in einem graduirten 100 com-Eplinder 
aufgefangen und die Procentigfeit bei 


100 — 110 — 120 — 140 — 170 und 200° 


abgelefen. Die bei 1409 übergegangene Menge wird nochmals deftillirt nnd 
die Procentigfeit bei 100 und 120° notirt. (Dies ftimmt faft ganz genan 
mit der von Runge fchon in feinem Buche von 1867 gegebenen Borfchrift.) 
Alles, was bei der zweiten Deftillation bis 100° übergeht, wird Benzol(B) 
genannt; was dabei zwifchen 100 und 120° übergeht, heißt Toluol (Tı. 
Beſte Naphta (N,) ift das, was zwifchen 120° bei der zweiten, und 171" 
bei der erſten Deftillation übergeht, Secunda:-Naphta (N,), was bei der 
eriten Deftillation zwifchen 170 und 200° übergeht, und Kreofot (C) der 
Reſt. Folgendes find einige nad) diefer Methode ausgeführte Proben: 


— — — 





i) Ber. d. deutſch. chem. Gef. 1876, S. 256; vergl. Armſtrong, ibid. 1378. 
©. 1697. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 645. 
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. Zweite 
Erfte Deftillation Defillat. Broducte 





Diefe Methode ift jedoch nod) nicht genau genug. Die Wiederdeftillation 
einer großen Menge der verjchiedenen Yractionen ergab folgende Reſultate: 


B . . ..85%° 90° 95° 100° 110° 120° 
2 43 71 80 95 95 Proc. 

T . .. ... 100° 110° 120° 130° 1350 
47 75 86 94 96 Proc. 

N, . . 1300 140° 150° 160° 170° 180° 
13 43 63 79 91 93 Proc. 

N, . . ...160° 170° 180° 190° 200° 
2 31 55 74 87 Proc. 


Das „Kreofot“ kryſtalliſirt in einer feiten Malle (wohl Naphtalin). 
Obiges zeigt, daß das „Benzol“ nur SO procentiges, das „Toluol“ beinahe ein 
50/90 procentige8 Benzol, die Naphta N, und N, Gemiſche von Auflöfungs- 
naphta und Leichtöl find. Auch nimmt dieſe Methode feine Rüdficht auf den 
Verluft beim Wafchen mit Säure und Alkali. 

In einem fpeciellen alle ergaben 1600 Gallonen NRohnaphta bei der 
Unterincdyung nad) diefer Methode: 

26 B, 23T, 32 N, 10N, 10C. 
Nach dem Waschen Hinterblieben 1200 Gallonen, welche ergaben: 
26 B, 14T 24N, 9 N,, 270. 


Bei der Aufarbeitung dieſer Menge in einer Blaſe von beſter Conſtruc⸗ 
tion erhielt man: 


348 Gallonen 90 procentiges Benzol. . . — 23 Proc. 
362 „ 50 „ mM „ 
156 n Auflöfungsnapfta . ... =W „ 


Hiernach würde diefe Probe viel mehr Auflöfungsnaphta (und weniger 
50 procentiges Benzol) haben vermuthen laflen, als wirklich der Fall war. 

Davis empfieflt nun folgende Methode, welche thatfächlih mit den 
allgemeinen von Runge früher gegebenen Vorſchriften 1) ftimmt. 200 com 
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der Rohnaphta werden mit 20 ccm concentrirter Schmwefelfäure in emen 
tugelförmigen Scheidetrichter mit Glasftopfen von 300ccm Inhalt fünf Mi⸗ 
nuten gut durchgeſchüttelt, abfigen gelaffen und die Säure forgfältig abgelafier, 
jo daß keine Naphta mitläuft. Zuweilen ift e8 beiler, zweimal mit je 10 ccm 
Säure zu waſchen. Nun wäſcht man zweimal mit je 30 ccm Waſſer, läßt 
das Waſſer ſehr forgfältig ablaufen, fest 30 ccm Natronlauge von 1,060 zu 
und wäfcht wieder mit Wafler. Das Volum der gewafchenen Raphta wirt 
in einem graduirten Cylinder gemeflen. Jetzt ift alles zur Deftillation fertig. 
Dan mißt jo viel weniger als 100 ccm der gewaſchenen Naphta ab, als der 
Wafchverluft in Procenten beträgt, und giebt fie in einen 200 cem-Kolben mit 
Glinsky'ſchen oder Le Bel-Henning’fchen Fractionirröhren (oder and, 
Hempel’s Berlenröhre, Fig.192, S. 676). Diefen verbindet man mit einem 
Tiebig’ichen Kühler gewöhnlicher Art und erhigt mit einem Roſenbrenner 
(Fig. 189, ©. 667), wobei die Flamme fo regulirt wird, daß alle zwei Secunden 
ein Tropfen kommt. Man deftillirt, bi8 das Thermometer 120° erreicht hat, 
und fängt in einem graduirten Cylinder auf. Nun mwechjelt man die Vorlage 
und fängt alles bis 170° 1llebergehende auf. — Das Deftillat bis 120° beftcht 
wefentlich aus Benzol und Toluol, das zwifchen 120 und 170° Kommende iſt 
Auflöfungsnaphta, der Reſt Kreofot. Die Auflöfungsnaphta, welche in diefen 
fleinen Apparate erhalten wird, giebt den erften Tropfen bei 125° und 90 Proc. 
bei 160° ab, was der meift im Großen gewünfchten Qualität entfprict. — 
Die Zufammenfegung des Deftillates bi8 120° variirt etwas bei verjchiebenen 
Proben von Rohnaphta. In Davis’ eigenem Falle wurden die bei vielen 
Analyſen erhaltenen Mengen gefammelt, gemifcht, wie gewöhnlich für 90, und 
50 procentige® Benzol probirt und zeigten dann 64 Proc. bei 100° und 
93 Proc. bei 120%. Nah Davis fei es leicht, mittelft feiner Probirmethode 
die fpecificirten Mengen von 90 und 50 procentigem Benzol ohne jede Ueber⸗ 
wachung direct aus der Blaſe abzunehmen, ohne daß Irrthümer zu beforgen 
wären. Folgende Tabelle giebt eine Bergleihung der Reſultate der älteren 
Methode mit der neuen: 














Davis’ Meibode 






Verbeſſerte Meth. (S. 685) 
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Um ſchnell die Mengen von 9Oprocentigem Benzol, 50 procentigem 
Benzol und Toluol zu finden, die man aus der Blaſe abziehen fann, hat 
Davis folgende Tabelle conftruirt: . 
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A. Miſchungen von 80proc. und 50 proc. Ben 


90 Broc. 


Erſer Tropfen 


50 Proc. Proc. bei 100° | Proc. bei 120° 

















— — — — — — 








50 proc. 


Benzol Toluol | 


100 | 0 990 50 68 80 91 
95 5 98 45 64 76 91 
% 190 94 3:60 73 90 ° 
5 | 18 94 30 | 58 73 90 
80 20 95 7 72 90 
Bı 3 95 26 55 1 959 
70 30 96 22 48 67 90 
65 85 96 | 19 47 65 90 
60 40 96 15 46 65 90 
55 45 97 2 | 0 4 65 0 

50 98 8 42 64 
45 65 98 4 34 57 90 
4 | 60 99 N 26 56 90 
506 100 N) 25 55 90 
30 | 70 100 0 23 53 20 
75 100 0 21 3 
| so 100 0 16 48 90 
8 | 8 101 0 14 46 90 
10 90 102 0 13 45 90 
5 | 95 103 0 10 44 90 
0 | 10 103 0 0 39 90 
| 
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Die Werthſchätzung von Rohnaphta kann bei richtigem Probiren 


leicht 


gemacht werden. Davis giebt dafür folgendes Beiſpiel, wosei rn 


Mufter nad) feinem Berfahren ergab: 


Berluft beim Wafchen 181/, Proc. 
Deitillat bis 120% 45 Proc. 
100° in 
Rectification defjelben — — 5 (d. h. 50 Proc. an 90 proc. md 
50 Proc. an 50 proc. Benzol * Tabelle A.). 


Deſtillat bis 1700 10 Proc. 





1260 1600 
Rectification deſſelben —— 0 9 
Die wirklich im Großen erhaltenen Mengen waren: 
90 proc. Benzol. . 23 Proc. zu 1 fh. 7 d. im Faſſe ab Coole 
n ® . 4 n N 1 n 4 ” 7 ” N n 
Auflöfungsnaphta . 104 nn — In a nn 5 
130° 160° 
Reit derfelben —— I 9 


Berluft beim Wafchen 20 Proc. 











C. Mifhungen von 9Oproc. Benzol mit käuflichem Toluol 
— Toluol en | bei 100° | bei 106° | bei 1100 Ä bei 120° 
| 

u u 
5 95 102 0 21 59 Ä 94 
10 | 90 101 0 30 66 94 
15 85 100 0 38 se 
20 80 97 9 43 3, % 
25 75 35 16 53 6 | % 
80 7 95 23 sn 7% 
85 | 65 94 38 ol ii 
40 ° | 60 93 43 ss 82 6 
45 | 55 92 46 nn 8 | 97 
65 45 91 58 | 76 s I 
6 | 40. 9 60 78 ss 9 
65 88 90 65 81 | 9; 9 
oo 90 | 8 71 83 1, mM 
» si 8 75 s |ıa 8 
0 20 | 7,05 87 9 98 
868 1868 E08 89 | 98 8 
90 10 | 85 | 85 | 91 94 7Troden 
95 5 a 88 93 | 5 I, 
100 0 u 84 90 | 94 En 
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Wenn man per Gallone 2 d. fir Faftage, 2 d. für Fracht und 1 d. für 
Diverſe (Leckage, Supertara ꝛc.) abzieht, fo bleibt ab Fabrik für 


90 proc. Benzol 23 Gallonen a 1ſh. 20. — 322}. 
On HM 3 nm, 1,264 „ 
Auflöfungsnaphta 10 „ „nn 4, = %, 

626 d., 


aljo 61/4 d. pro Gallone der Rohnaphta, woraus der Fabrikant zu bezahlen 
hat: den Preis von Rohnaphta, Schwefelfäure, Aetznatron oder Kalt, Lohn, 
Dampf, Reparaturen, Abjchreibung, Diverfe und feinen Fabrikationsgewinn, 
wenn ihm ein folcher übrig bleibt. 


Meift werden viel weniger complicirte Regeln als die von Davis zur 
Brifung der Rohnaphta angewendet. 

Folgende Regeln aus der Praris jind rein empirifch, geftatten aber doc) 
jehr annähernde Sclüffe auf die im Großen zu erwartenden Refultate auf 
Grund von faum !/, Stunde dauernden Laboratoriumsbeftillationen. 


1. Dan deftillirt 100 ccm des Oeles aus einer Glasretorte oder einem 
Sractionirtolben und fängt a) das Deftillat bi8 140°, b) das von 140 bi 
170° auf, indem man jedesmal, wenn die betreffende Temperatur erreicht ift, 
die Lampe wegzieht und das im Kühlrohre befindliche Del ablaufen läßt, ehe 
man die Borlage wechjelt; die8 macht einen Unterfchied von mehreren Pro⸗ 
centen aus. Man habe 3. B. 68ccm bis 140° und 18,5 ccm von 140 bis 
170° erhalten. 


2. Das erfte Deftillat, hier alfo 68 ccm, wird rectificirt und das bis 100° 
Uebergehende aufgefangen, mit Nachlaufen des nad) Wegziehen der Lampe 
noch Üübergehenden Oeles. Es betrage diefes 3. B. 24ccm. Diefe Menge mit 
2 multiplicirt giebt die Menge des zu erwartenden 5Oprocentigen Benzols an; 
hier alfo betriige died 48 Liter au 100 Liter Vorlauf. 


3. Das Product a) der erften Deftillation bi8 140° (aljo 68 ccm), ab- 
züglich des nad) Nr. 2 gefundenen 50 procentigen Benzols (hier aljo 48 ccm) 
giebt das Volum der beften, zum Carburiren und Kautſchukauflöſen dienenden 
Waphta; hier alfo 68— 48 — 20. 


4. Das Geſammtproduct der erften Deftillation bis 170° (hier aljo 
86,5 ccm), zunächft vermindert um 15 Proc. für Reinigungs und Deftillatione- 
verluft, fodann um die nad) Nr. 2 und 3 gefundenen Mengen von 50 procen- 
tigent Benzol und befter Naphta, giebt die zu erwartende Menge von Brenn 
naphta. Alſo 86,5 — 13 — 73,5, 73,5 — 68 — 5,5 iter aus 100 Liter 
Vorlauf. (Ein Verluft von 15 Proc. ift Schon als Marimum anzufehen; bei 
jorgfältiger Arbeit verliert man nicht über 10 Proc., meift bei der hemifchen 
Reinigung.) 

5. Die Differenz ift al® zum Schweröle gehender Rüdftand zu rechnen. 
In unferem Falle finden wir alfo aus 100 Liter Vorlauf: 

Zunge⸗Köhler, Steinkohlentheer. 44 
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48,0 Liter 50 proc. Benzol, 


20,0 „  befte Naphta, 
5,5 „ Brennnaphta, 
15,0 „ Berluft, 
11,5 „ Schweröl, 
100,0. 


Wenn man fchwerer flüchtige Dele zu prüfen hat, 3.8. Leichtöl, fo nimmt 
man etwas mehr in Arbeit, etwa 200 bis 300 ccm, deftillirt bis 180° und 
unterwirft diefes Deftillat ganz denfelben Operationen und Berechnungstegeln, 
wie fie eben für Vorlauf entwicelt worden find. Dabei hat man dann natür- 
{ih noch Rüdficht auf die in demfelben enthaltenen Phenole zu nehmen, welde 
einen wefentlichen factor bei der Bewerthung der Dele bilden. 

Neuerdings probiren die meiſten Fabriken ihre Rohnaphta durd) Deftilla- 
tion mit Yractionir-Auffägen, und befommen dadurd) redjt brauchbare Anhalts⸗ 
punkte fir die Menge der im Großen zu erwartenden Product. Man führt 
dann die Reinigung wie im Großen durch und verwendet zur Deftillation eine 
Heine Taboratoriumscolonne, wie wir eine ſolche (S. 680) bereits abgebildet 
und befchrieben haben. 


Aufbewahrung und Transport des Benzol x. 


Zur Aufbewahrung des Benzols und der Naphta eignen ſich ausſchließlich 
fchmiedeeiferne Gefäße von beliebigen Dimenfionen, in Kaften- oder Chylinder⸗ 
form. ‘Da die Theeröle viel leichter in flüffiger und dampfförmiger Form durch 
die Fugen der Gefäße Hindurcchgehen, als etwa Waller, und da die Dämpfe 
derjelben dabei mit der Luft Leicht entzlindliche und felbft erplofive Gemenge 
bilden, jo müfjen die Borrathögefäße erftend mit befonderer Sorgfalt angefertigt, 
und zweitens vor irgend welcher Berührung mit Feuer gefchligt fein. Man 
nietet fie aus möglihft großen Blechen, aljo mit möglichfter Verringerung von 
Fugen, und verſtemmt dieſe höchft forgfältig. Man kanıı bei wirklich guter 
Arbeit daranf rechnen, daß feine irgend erhebliche Verdunſtung jtattfindet. Tie 
Gefäße werden außen mit einem guten Theerfirniß (S. 415) überzogen; dech 
jollte die8 gerade erft gejchehen, wenn die Fugen etwas eingeroftet und dadurd 
dichter geworden find. Die Vorrathöbehälter find mit einer Einfüllöffnmg, 
einem Mannloche und zwei Ablaßhähnen verfehen, wovon der eine, eim wenig 
über dent Boden, zum gewöhnlichen Ausfiillen in die Verſandgefäße, der 
andere, im Boden felbft, zum zeitweiligen Ablaſſen des ſich unten ſammelnden 
Wafferd und Schlammes dient. Meift werden die Behälter auf Peilern ie 
hoch aufgeftellt, daß man die Verfandfäfler unmittelbar aus ihnen füllen kanm. 
An manchen Orten jedoch zieht man im Freien, aud) wohl theilmeife im Boden 
(agernde Cylinder und dergl. vor, der geringeren Feuersgefahr wegen. Jeden⸗ 
falls follte aus demfelben Grunde dad Lagerhaus etwas entfernt von allen 
Teuerftellen, am beften als offener Schuppen, angelegt fein. Seine Beleud 
tung, welche meift unnöthig fein wird, darf jedenfall® nur durch Reflectoren von 
außen ftattfinden. 
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Einen Behälter zur Aufbewahrung von Flüffigfeiten, welche entzundliche 
Safe nnd Dämpfe entwideln, hat fih OD. Hausmann!) patentiren laffen. 
Der Behälter B, Fig. 198, trägt den durch Mannlochdedel MM verfchloffenen 
Tom D, von welchem Fig. 198. 
einerſeits das Rohr .R nad) 
dem Bafferbehäilter K abe 
zweigt und an dem anderer 
seits ein Ruchſchlagventil 
F angebracht iſt, fo daß 
wohl atmofphärifche Luft 
in den Behälter eintreten 
fann, aber keine Gafe dar» 
aus entweichen fünnen. 

Bird das Gefäß B durd) 

Rohe A gefüllt, fo ent 

weicht die Luft durch Rohr 

R nad dem Waſſerbe⸗ 

hälter X, in welchem bie 

Gaſe theils condenſirt werben, theil® entweichen. Bei einer etwaigen Ent 
zändung der austretenden Gafe Tann feine Entzundung des Gaſes im Behälter 
eintreten, weil die Mündung des Rohres R fid) unter Waſſerabſchluß befindet. 
Während des Entfeerens des Behälters tritt durch den Rücſchlag 9° langſam 
und felbfttgätig Luft in denfelben ein. 

Zum (Transporte des Benzols zc. bedient man fich fehr guter eichener 
Fäfler (Spiritusfäffer), welche am beiten, ganz wie bie Petroleumfäffer, durch 
Ausgiegen mit einer diinnen Leimlöfung dichter gemacht werben, beſſer jedoch 
dicht genieteter eiferner Fälle... Zum Bahntransport verwendet man heute 
auch vielfach Cifternenwagen mit eifernem Nefervoir, das in diefem Falle 
notürfich ganz beſonders dicht genietet fein muß. 

Zur augenblidlichen Dichtung Heinerer Lede kann man Seife anwenden, 
melde von Naphta nicht angegriffen wird. Bei größerem Drude nutzt dies 
jedoch nichts. Auch Leim wird von Benzol ıc. nicht angegriffen. 


Anwendung des Benzol® und der Naphta. 


Ueber die Production von Benzol und Naphta und deren Confum in der 
Anilinfarbenfabritation haben wir uns bereit® an anderem Orte (©. 54; 
ſiehe auch ©. 698) ausgefproden. Es braucht daher kaum befonders hervor 
gehoben zu werben, baß die Producte in diefer Induftrie ihre Hauptvermwendung 
finden. 

Benzol ift aud wichtig als Yöfungemittel, ſowohl in ber Farben 
fabrifation als auch fonft; am wichtigften aber wegen feines ausgezeichneten 


1) D. RB. Rr. 90368; Chem.-Ind. 1897, ©. 286; Zeitſchr. |. angem. Chem. 
1897, &. 181. 
44* 
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Löſungsvermögens für Fette und Dele, worauf feine Anwendung als Fleckwaſſer, 
zur „chemifchen Wäfcherei“ 2c. begriindet iſt. In diefer Beziehung macht ihm 
das „Benzin“ aus Petroleum viel Coucurrenz. Ein gutes häusliches Fled⸗ 
waſſer befteht aus 25 Thln. Benzol, 5 Thin. Aether und 5 Thin. abjolutem 
Alkohol. Ein Fleckwaſſer zur Entfernung von Fett-, Theer-, Harz, Wache⸗ 
und Säurefleden aus allen Arten von Stoffen wird dargeftellt durch Ber- 
mischen von 10 Thln. Benzol mit 100 Thln. 90 procentigem Allohol und 
35 Thln. Salmiafgeift von 0,875. „Benzol Magnefia“, d. 5. gebrannte 
Magnefia, mit Benzol gefättigt, ift ein ausgezeichnetes Mittel zur Entfernung 
von Yettfleden aus Stoffen, Elfenbein zc. 

Benzol löſt auch viele Harze, Kautſchuk, Outtapercha, Alkaloide x. 
Gegenüber dem Terpentinöle hat e8 den Vorzug, daß es durd) den atmoſphä⸗ 
riſchen Sauerftoff nicht verharzt wird und fich leicht durch Deftillation wieder: 
gewinnen läßt. 

In der Fabrikation von Kautfchulzeugen und auch in den meiften andern 
Fällen, wo das Benzol und. feine Homologen als Töfungsmittel dienen, wäre 
es wegen zu großer Flüchtigfeit auch zu gefährlich), die weſentlich aus Benzol 
und Toluol beftehenden Producte zu verwenden, welche ihre eigentliche Ver⸗ 
werthung in der Yarbenfabrifation finden. Daher werden die billigeren, 
etwas höher deftillirenden Producte, welche wejentlich aus den drei Xylolen 
mit etwas Trimethylbenzolen und noch höher methylirten Producten beitehen, 
befonder8 al8 Auflöfungsnaphta (solvent naphta) aufgefangen umd 
verkauft. Wir haben S. 636 gejehen, was die jpeciellen Vorſchriften der 
englifchen Kautfchuffabrifen für diefen Artikel find; ihr Verfahren ift von 
Knieß)) genau befchrieben worden. Seitdem es ſich bezahlt macht, das Xylol 
für die Yarbenfabrifation zu gewinnen, ift die Auflöfungsnaphta ärmer daran, 
und faum fo werthvoll als früher für die Farbenfabrikation 2). 

Beeren?) giebt eine Tabelle der Löslichkeit von verfchiedenen Kauſſchul⸗ 
forten in „Benzol“, woraus man fieht, daß Unterſchiede von 6 bis 25 Thln. 
Kautſchuk auf 100 Thle. Benzol fommen. Ob hier reines Benzol oder 
Handelsbenzol oder Auflöfungsnaphta des Handels gemeint fei, kann man 
nicht fehen. 

90 procentiged Benzol dient zur Darftellung der feinften Lade und dir 
niffe, 3. B. für photographifche Zwede. Bon anderen Anwendungen ber Ben 
zole feten nur angeführt die (faum praftifcd) gewordenen) zur Ertraction von 
Jod und in der Yuderfabrifation ?). 

Nitrobenzol, aus dem reinften Benzol gemacht, wird unter dem Namen 
„Mirbandl“ als Subftitut fir Bittermandeldl in der billigen Parfümerie ver- 
wendet. 

Benzol ift ziemlich löslich in Alkohol von 86 Vol.⸗Proc. Man hat es 
daher zum Denaturiren 5) von Spiritus für gewerbliche Zwecke (befonders zur 


1) Dingl. Bolyt. Sourn. 138, 442. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 188, 
p. 81 u. 82. — °) Dingl. Polyt. Yourn. 221, 391. — *) Wagn. Yahreber. 1874, 
S. 674. — °) Zeitſchr. f. Spiritusind. 1898, 21, 585. 
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Lackfabrikation) vorgefchlagen. Beim Verdünnen mit Waſſer ſcheidet ſich zwar 
das Meiſte wieder aus, allein Geſchmack und Geruch bleiben im Spiritus 
zurück. Nach Kraemer ſetzt man am beiten O,1 Proc. Pyridinbaſengemiſch 
zu, ſpart alſo immerhin noch beträchtlich an dieſem gegenüber dem ſeitherigen 
Denaturirungsverfahren. Thatſächlich verwendet die Schweiz Theeröle (Solvent⸗ 
Naphta) zu diefem Zwecke !). 

Nach den Berfuchen der Tehnifhen Reihsanftalt?) geben gleiche 
Volumina eines gelblihen Steinkfohlentheeröles (ſchwere Naphta) von 0,887 
fpecif. Gew. bei 15° und eines 90 procentigen Alkohols eine milchige Flüſſigkeit, 
welche die größte Menge des Deles gelöft enthält. Die Trübung verjchwindet 
auch nicht auf Zufag einer großen Menge abjoluten Alkohols. Die fractionirte 
Deftillation des Theeröles ergab: 


—— —— — — — — — — —— — — 


Siedegrenzen Deſtillat 


| Auf 1 eem Deflillat ift zur Löſung 
erforderlih an Alkohol 








og. | Proc. Löſung opaliſirend Löſung klar 

163—170 ı 270 0,46 ccm | 1,06 cem 
170173 Ä 83,0 048 „ I 12 „ 
173-175 | 140 0,56 „ | 1,26 „ 
175—185 19,0 0,64 „ 142 „ 
185—195 4,5 0,70 „ 1,500 „ 
Reſt 2,5 | — | — 


Mit ſteigendem Siedepunkte ſinkt daher die Löslichkeit des Deſtillates im 
Allohol. Zu berüdfichtigen iſt hier auch, daß ber niedrigſt ſiedende Kohlen⸗ 
waſſerſtoff keineswegs immer der leichteſte iſt; Benzol ſiedet bei 800 und hat 
ein ſpecifiſches Gewicht von 0,899, während Meſitylen bei einem ſpecifiſchen 
Gewichte von 0,865 erft bei 163° fiebet. 

Nah Kraemer?) follte ein Gemifch von gleichen Theilen Petroleum und 
I0proc. Benzol, das ſich felbft in 94 proc. Alkohol noch in allen Verhältniſſen 
löſt, als beſonderes Denaturirungsmittel in der Weife zuläffig fein, daß bie 
zur Zeit noch in Thätigkeit befindlichen Mifchftellen berechtigt wären, dies 
Mittel an diejenigen Verkaufsſtellen von denaturirtem Spiritus abzugeben, 
welche fich verpflichten, diefen Spiritus, wie es ſchon jet geichieht, in ver- 
ſchloſſenen Flafchen von beftimmtem Inhalte zu verkaufen. Die von dem 
Mittel dem Spiritus zuzufegende Menge follte nicht unter 10 Proc. bes 
tragen, damit in dem Publicum gar fein Anreiz befteht, den betreffenden 
Spiritus zu anderen Zweden, von denen er auögefchloflen werden fol, zu ver- 
wenden. Damit wilrde im Sinne der deutſchen Denaturirungscommiffion 


I) Bergl. &. Zunge, Zeitſchr. f. angem. Chem. 1890, ©. 71 u. 2062. — 
) Mittheil. aus d. techn. Verſuchsanſt. 1886, S. 11. — °) Chem. Ind. 1899, ©. 31. 
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von 1887 gehandelt, für welche größte Billigleit des Denaturirungsmittels eine 
Borbedingung war. 

Die nächſt den. Benzolen des Handels deftillivenden Dele eignen ſich, theile 
wegen ihres niedrigen Preifes, theild gerade weil fie nicht zu flüchtig ſind, ſehr 
gut zum Sarburiren des Leuchtgaſes, d. 5. zur Verſtärkung der Leuchtkraft 
eines armen Gaſes durch Dämpfe von Kohlenwaſſerſtoffen. Faſt von Beginn 
der Gasinduftrie an find Erfinder damit beichäftigt gewejen, das Gas durch 
Beimifhung mit mehr Licht gebenden Subftanzen anzureichern, und die Frage, 
ob dies thunlich und vortheilhaft ift, kann heute als völlig entfchieben angeſehen 
werden. 

Noch vor etwa einem Jahrzehnt war die Leuchtkraft des Gafes fall au- 
ſchließlich deſſen Werthmefler und es waren die Gasanftalten ängftlich bemüht, 
diefelbe möglichft Hoch zu halten und damals fpielte die Carburirung des Lendt- 
gaſes eine große Rolle und abforbirte enorme Mengen von Benzol, hauptläd- 
lich 90 procentigem, weil defien Verwendung am wenigſten Schwierigfeiten bat. 
Geit ber gewaltigen Fortichritte, welche die Einführung des Auerlichtes im 
Beleuchtungsweſen gebracht hat, hat aber die Carburirung des Leuchtgafes mit 
"Benzol keine Fortichritte, fondern eher Rückſchritte gemacht umd fie wird mit 
der Zeit allmälig in Wegfall kommen, in dent Maße, wie an Etelle bei 
Schnittbrenners das Auerlicht tritt. Die Flammentemperatur, welche belannt⸗ 
lich mit fteigender Höhe auch fteigende Lichteffecte im Auerbrenner giebt, it 
unabhängig von der Leuchtkraft des Gafes, ſowie beifpielgweife das nicht lench⸗ 
tende Waſſergas im Auerbrenner einen auf die Calorie berechneten viel höheren 
Tichteffect als Leuchtgas, und bdiefes wiederum einen höheren als Oelgas 
giebt !). 

Die Trage der Carburirung des Leuchtgafes ift ausführlich behandelt 
worden ‚in einem Berichte von Xetheby?), ferner durch Salomous?), 
9. Bunte), Ries®), Stenhoufe®), Irwine?), Bueb?) und DO. Rau’) 
und müflen wir uns darauf bejchränten, auf deren Abhandlungen zu ver 
weifen. Auch die reichhaltige Patentliteratur über diefen Gegenftand fünnen 
wir nur durch Anführung der Patentnummern (ohne Garantie für Bollftändig- 
feit) beritdfichtigen.. Von älteren Patenten jeien erwähnt: 


Mansfield (E. P. Nr. 11960, 1847); Rolands (E. P. Nr. 1210, 
1855); Tongbottom (E. P. Wr. 660, 1854); Racarrisre (Bull Soc. 
d’Encourag., Mai 1857, 21); anonym (Wagner's Jahresb. 1861, 683): 
Brooman (E.P.Nr.2770, 1862); Gloeſſiner & Barenne (E. P. Nr. 67, 
1862); Evans (E. P. Nr. 2618, 1861); Mongruel (E. P. Nr. 731, 1862); 
Wells & Myers (E. P. Nr. 2998, 1865); Reiffig (Journ. f. Gabel. 
1865, 396); Phillips (Wagner's Iahresh. 1870, 733); Iungling (Bull. 


I) Freundl. Yrivatmittheilung des Herrn Dr. Bueb in Deffau. — *) Chem. 
News 11, 276. — °®) Journ. f. Gasbel. 1892, ©. 5. — *) Ibid. 1898, S, 42. — 
°) Ibid. 1894, €. 1. — °) Journ. Soc. Chem. Ind. 1895, p. 435. — 7) Ibid. 
1895, p.546. — °) Zeitihr. f. angem. Chem. 1895, S. 622. — ?) Die Aufbefjerung 
des Leuchtgaſes mit Benzol, 3. Aufl. Kattowitz 1895. 





Garburiren des Leuchtgaſes mit Benzol. 695 


Soc. Chim. 1873, 20, 331); Parody (Ibid. 335); Young & Kitt (E. P., 
April 5,1872); Bizot, Altar & Cie. (Fr. P. Nr. 94576); Fogarty (Journ. 
f. Gasbel. 1874, 248); Hoyer & Stadbelmann (D. R.⸗P. Nr. 4723); 
Liveſey & Kidd (D. RP. Nr. 2075), Stephan (D. R.-P. Nr. 3856); 
Anders (D.R.-P. Nr.11107); Richter & Triebel (D. R.P. Nr. 12 150). 
In England find nad dem amtlichen Verzeichniffe allein zwifchen 1859 
und 1866 nicht weniger ald 151 Patente zum Carburiren von Gas entnommen 
worden. Seit 1881 find folgende Patente darliber ausgegeben worden. 


1. Zum Garburiren von gewöhnlidem Leuchtgas. 


Lascols (D. RP. Nr. 17495); Badt Mr. 15902); Mac Donald 
(Nr. 16642); Wefton (Nr. 16458), Delau (Nr. 16669); Richter 
(Nr. 16 873), Wittamer (Nr. 18248), Bale (Nr. 19012); Hohmann 
(Nr. 22740); Bigreur (Mr. 20853); Deder (Nr. 26333); Thomas 
(8. P. Nr. 3359, 1883); Sutton (E. PB. Nr. 4747, 1883); Delamar & 
Malandin (E. PB. Nr. 15248, 1855); Little (E. P. Nr 1578, 1884; 
Nr. 17108, 1885); Lindemann (D. RB. Nr. 32261); P. v. Richter 
(T.RP. Nr. 28784); Wallis & Ratcliffe (E. P. Nr. 1650, 1886); 
Parkes (E. PB. Nr. 2950, 1886); H. EA. Wallis (E. P. Wr. 10778, 
1336); ©. Symes (E. P. Nr. 8484, 1886); Liveſey & Whitehoufe (E. P. 
Nr. 9473, 1886); I. Dery (D.R.-B. Nr. 40 207); 8. Williams (D.R.-P. 
Nr. 40780); R. ©. Lawrence (D. R.⸗P. Nr. 45657); 9. St. Marin 
(T.R-B. Nr. 49020); I. Love (D. R.P. Nr. 64162); Gas Lighting 
Improv. Company (D. RP. Nr. 64018); C. A. Paquelin (D. R.P. 
Nr. 62237); Herzig & Rund (D. R.-P. Nr. 70133); C. R. Collin 
(D. R.⸗P. Nr. 77380); Gas Economising Foreign Pat. Lim. (D. R. »P. 
Rt. 77523); Berlin- Anh. Mafhinenbau-Actien-Gefellid. (D. ReP. 
Nr. 83585); &. Cabrié (D. R. P. Nr. 91143). 


2. Zum Garburiren von comprimirtem Gas. 
Riedinger (D. RB. Nr. 19521); Dery (E. B. Nr. 8316, 1885). 


3. Zum Carburiren von Luft. 


Faignot⸗Chavé (D. R.⸗P. Nr. 16013); Bum (Nr. 16441); 
Bittamer (Mr. 18248); Bollad (Nr. 26170, 30184); Schoth 
(Rr. 26869); Muir (Nr. 25960); Girandon (E. P. Nr. 4856, 1883); 
Henning (E. P. Nr. 12481, 1884); Deboutteville & Malandin (E. P. 
Nr. 6652, 1884; Nr. 9598, 1886); Schnell & Read (E. B. Nr. 690, 
1835); Dubos (D. RP. Nr. 29632); Sarmien (D. RP. Nr. 33 202); 
Bennett (E. P. Nr. 2258, 1886); 5. Howell (E. P. Nr. 11713, 1886); 
Foord & Paddon (E. P. Nr. 11664, 1886); Girandon (Dingl. Journ. 
262, 321); Roots (E. B. Nr. 13967, 1886); ©. Teftang (Rev. industr. 
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1886, p. 273); 2. Fuchs (D. RP. Nr. 35 924); M. Herzog (Amer. Pat. 
Nr. 307042); F. 3. Lothammer (D. R.⸗P. Nr. 38069); F. Drate (E.F. 
Nr. 7733, 1886); ©. Jaunez (D. R.⸗P. Nr. 48746); Hargreaves, 
Scranton & Borter (D. RP. Nr. 59141). 

Die nad) Letheby's Vorſchlage von der Tondoner Cityverwaltung an 
genommene Borjhrift für Carburirungsnaphta (S. 635) muß ein Produd 
ergeben, welches größtentheild aus Xylol beſteht. Es war aber ſchon von 
Tetheby nicht fo gemeint, daß daflelbe beſſer carburiren folle, als Benzol oder 
Toluol, jondern er hatte nur diefes Product gewählt, weil es damals in der 
Tarbenfabrikation Leine Berwendung hatte und aus diefem Grunde billiger zu 
haben war. Durch eine Unterfuhung von Knublauch?)) ift es feſtgeſtellt, 
daß in der That das Benzol dem Gewichte nad; dem Safe die größte Leucht⸗ 
fraft mittheilt, und daß die höheren Homologen beffelben nur im Berhältnitie 
ihrer Molecitle leuchtend wirken, indem nur der Kohlenftoff des Benzolkernes 
zur leuchtenden Ausicheidung kommt, während derjenige der Methyl> Eriten 
gruppen direct zu Kohlenſäure verbrennt. 

Die Carburirung findet entweder dicht vor dem Gasbrenner oder in der 
Gasfabrik ftatt. Im erſteren Yalleift es läftig, daß man die Behälter mit der 
Sarburirflüffigkeit ftetS befchict erhalten muß. Bei Naphtalin verurfact dire 
etwas weniger Mühe; aber dafür treten andere Unannehmlichleiten em 
(S. 591). Die anjcheinend leichtere Methode, das Gas in der Fabrik zu 
carburiren, leidet an der Schwierigkeit, zu verhindern, daß das Gas anf 
feinem Wege durch das Leitungsnet die Karburirflüffigkeit wieder ausſcheidet. 
Die amerikanischen Waflergaswerke „firiren“ daher den Kohlenftoff der Kohlen 
waflerftoffe, die mit dem Waſſergas gemengt werden, indem jie das Gemiſch 
durch rothglühende Netorten leiten, oder in ähnlicher Weiſe. Hierbei treten 
augenscheinlich pyrogenetifche Umfetungen, ähnlich den S. 30 und 124 be 
ichriebenen, ein. 

Die höchſt fiedenden, bei der Dampfrectification erhaltenen Dele werden, 
wenn man fie nicht mit in die Auflöfungsnaphta Hineinarbeiten fann, old 
ichwere Naphta zum Wafchen von Kolsofengafen, feltener (bei uns in Deutid- 
(and wohl nie) als Brennnaphta verkauft. 

Die Steinkohlennaphta (rein oder mit Petroleumfprit gemifcht) eignet ſich 
nicht zum Brennen in gewöhnlichen Lampen oder überhaupt im gefchloilenen 
Räumen; fie wird vielmehr in bejonderen Lampen ohne Docht und Kamin 
gebrannt, welche felbft bei ftarfem Winde und Regen, wo Petroleum und felbi 
Ruüböl den Dienft verfagen, ihren Dienft leiften und in England zum Erſatze 
von Gasflammen in Fabriten, Hofräumen, Meßbuden und dergleichen dienen. 
Eine gute Naphta giebt auch wirklich ein fehr fchönes, weißes Licht, welches 
namentlich unter dem jegigen Verhältniſſen fehr billig ift und and, in Deutidr 
(and weit mehr Beachtung zu finden verdient, als dies bisher der Fall geweien 
ift. Die dafür gebräuchlichen Lampen (Holliday’8 Patent) find im den 
Fig. 199 und 200 abgebildet. Fig. 199 ift die Lampe felbft, im Maßſtabe 


— — — — — — mn 


1) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1881, S. 240. 
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von 1:12, Fig. 200 der Brenner im Maßſtabe von 1:2. a ift der Naphta⸗ 
behälter, von dem eine dlinne Röhre d abwärts führt. Der Hahn c regulirt 
ben Ausfluß. In dem NRöhrenftüde von d bis zum Brenner liegt ein daflelbe 
faſt ganz ausfüllender runder Docht, deſſen Zweck nur der ift, das Ausfließen 
der Napbta ganz allmälig zu machen. Der Hafen d dient zum Aufhängen. 
Am Brenner fieht man das Seitenrohr e, welches mit d in Verbindung flieht 
und zum Eintritt der Naphta dient. Sie fließt in dem engen Canale f ab» 
wärts, welcher unten durch das mit Schraubengewinde verfehene Drahtftüdhen g 
abgeichloffen ift, ebenfo wie der Canal 4 durch i. Die Naphta muß durch Ah 
in dem feinen Ganale im Centrum des Brenners auffteigen, welcher in eine 
quer durch den Brenner gehende Höhlung x mündet. Hier würde die Naphta 
abfließen, wenn nicht der Brenner fchon vorher fo weit erhigt worben wäre, 
daß fie fofort verdampft. Der Dampf fleigt, mit der durch % einftrömenden 

Fig. 19. Fig. 200. 





Yuft gemengt, in dem Centralcanale I in die Höhe, ftrömt durch die ringförmig 
angeordneten Löcher des Brennerfopfes aus und bildet beim Anzünden eine 
iternförmige Flamme. ‘Der dadurch hervorgebradjte Zug genligt, um ein Aus» 
treten des Naphtadampfes ins Freie ftatt durd) den Canal 7 zu verhlten. 
Durd) den Schraubendraht n kann man die Deffnung des feinen Mittelcanales 
von A nad) x reguliren; auch kann man an ihm ein Schälchen anbringen, um 
darin Naphta oder beſſer Spiritus zur erften Erwärmung des Brenners (bei 
geichloffenem Hahn c) anzuzinden. Anderenfalls ftedt man den Brenner zu 
diefem Zwecke in ein Feuer. Wenn er warm genug ift, öffnet man ben 
Han ec, zündet den aus ben Löchern von m ausftrömenden Dampf an und 
regulirt durch c die Erde der Flamme. Einmal angezündet, bleibt der Brenner 
von jelbft warm genug. 

Wo dic Brennnaphta ein wichtiger Artikel ift, wird diefelbe vortheilhaft 
mit Betroleumeffenz gemifcht, was fie für ihren Hauptzweck noch verbeflert, 
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und fie namentlich) farblos erhält. Man kann dann aud) die Petrolenmeilen, 
nad) Abtreibung der Auflöfungsnaptha in die Blaſe einpumpen und zugleich 
mit der Brennnaphta Üüberbeftilliren. Man follte e8 dabei jo einrichten, daß 
etwa gleiche Theile Steinkohlennaphta und Petroleumfprit dabei übergehen. Ter 
Geruch des letteren ift bei dieſem Verhältniffe durchaus nicht mehr wahrzu- 
nehmen. Mebrigens fann man den Petroleumſprit auch nachträglich mit der 
Naphta miſchen. Am beiten eignen ſich dazu die Sorten befjelben, welche bie 
170° größtentheil8 übergehen, aber unter 100° nur wenig abgeben. 

Bei der feit Gewinnung des Benzols aus den Kolöofengafen riefig an- 
Ihwellenden Production an diefem Artikel ift e8 natürlich für die Theerdeſtilla⸗ 
teure eine Lebensfrage, andere Abſatzgebiete für diefes Product zu finden. 
Glücklicherweiſe find dazu vielverfprechende Ausfichten vorhanden, welche nidıt 


allein einem anderen Zweige ber chemifchen Induftrie noch zu Gute kommen 


werden, fondern auch die wirthichaftliche Unabhängigkeit des Feſtlandes von 
Amerika bi8 zu einem gewiffen Grade zu gewährleiften verſprechen. 

Ein Gemifh von 3 Thln. Benzol, 4 Thln. Betrofeum und 6 Xhln. 
96 procentigem Spiritus ift von Kraemer!) als Benzolfpiritus für 
Gluühlichtlampen empfohlen worden. Dieſes Gemiſch brennt mit der gleichen 
Tichtftärte wie Petroleum felbft, wenn auch freilich mit einem Mehrconfum von 
etwa 20 Proc. pro Stunde und Kerzenftärfe. Verſuche, ob nicht durd Er 
böhung der Tlammentemperatur der Yufag von Benzol und jomit die Fendt 
kraft der erzeugten Flamme weſentlich verftärkt werden kann, find noch an: 
zuftellen. 

Dei den gegenwärtigen Preifen für Benzol und Spiritus kann man jogar 
daran denken, ein ſolches Gemiſch in Wettbewerb mit Petroleum treten zu 
(offen, zumal da zu dem Gemifche das ruffifche Petroleum ſich noch beiler 
eignet, als das amerikaniſche, wodurd der nothleidenden Spiritusinduſtrit 
mächtig aufgeholfen werden könnte. Dadurch wird ſich die Zahl der nicht mi: 
Gewinnung der Nebenproducte (einſchließlich Benzol) arbeitenden Koleöfen 
immer mehr verringern; nad) den Berechnungen Kraemer’s fünnen aber ın 
Deutſchland allein, d. h. wenn fänmtliche Kolereianfagen auf Benzolgewinnung 
eingerichtet werden, etwa 80000 Tonnen Benzol jährlich gewonnen werden, 
eine Menge, welche hinreicht, um einen nicht unbeträchtlichen Theil des deutjchen 
Petroleumbedarfes zu deden und Deutſchland fomit unabhängig zu machen 
von den Monopolgelüften der befannten Standard-Dil- Company. Pan 
darf annehmen, daß die inzwifchen eingetretene Beruhigung vor diefem Cr 
fpenfte nicht zum wenigften durd) die Borfchläge Kraemer's herbeigefüttt 
worden ift. 

Nah Kraemer’s Anficht ftammen zur Zeit von dem in Deutſchland 
gewonnenen Benzol mehr als 96 Proc. aus den Deftillationsfofereien, welche 
jomit die Regelung der Probuction ganz in der Hand haben. Kin einfacher 
Umftellen zweier Schieber genügt, die von einem Minimum von Arbertern 


=- — — — — — — — — 


1) Verh. d. Vereins zur Beförderung d. Gewerbefl. 1897, S. 91; Chem. Ind. 
1899, S. 32. 
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geführten Benzolwaidhapparate ein» ober auszuſchalten. Sinkt ber Marktpreis 
de8 Benzols, wie vor Kurzem, auf defien Geftehungspreis, weil bie Production 
den Confum überfteigt, fo braucht man erftere nur einzuſchrünken, um wieder 
zu lohnenden Preifen zu gelangen, eine Maßnahme, die durch den Zufammen- 
ihluß fännmtlicher Kolereibenzolerzeuger ſehr erleichtert worden if. 

In nachftehendem Diagramm (Fig. 201) giebt Kraemer ein Bild von 
den Preisſchwankungen des Benzol in den legten acht Jahren. 

Sig. 201. 
191 2093 1098 109 1895 1896 10 1898 


1 Shilling-pro Ballon = 25 Mark pro 100 kg. 


Am Schluffe diefes Bandes angelangt, wollen wir der befieren Ueber⸗ 
ſicht Halber noch ein Schema itber die Deftillation des Steinfohlentheers, ſowie 
die durch Verarbeitung der Rohdeſtillate erzielten Handelsproducte hier ans 
fügen. Wir Haben den einzelnen Artikeln in Klammern die Seitenzahfen 
beigefügt, auf welchen die betreffenden Operationen genauer beſchrieben find, 
damit ein Anffuchen derfelben auch ohne Benutzung bes Regiſters leicht er- 
möglicht ift. 
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Schematifche Darftellung der Deftillation des Steinfohlentherre 


Stein» 
kohlen⸗ 
theer 


Schluß. 


Schwefelſaures Ammon 
[®». II]. 


[S. 362]. 


A 
_—“ Te 
Lagwaſſer Sr a 
15. Ball. Solvent-Naphta 
vorlauf e 638]. 
au 
[S. 340) ee 
Leichtslt en 
eichts/ ⸗ J. 
[5.35._ ⸗ Bhenof 
_ > [S. 527]. 
Garbotöl Rrefole 
[S. 347]. . 5414 
— vg 
wert &. 577). 
349]. 455 
[$. 471]. 
Anthracenöl Anthracen 
[S. 360). [E. 438]. 
Carbolineum 
ne [S. 457]. 
[S. 361 Eiſenlack 
[E. 410]. 
Dadjlad 
[S. 411]. 
Weichpech 


Anhang. 


Tabelle 


zur Bergleihung” dergipecififhen Gewichte niit den Arüometern 
von Baumes, Cartier und Bed; nad Duflos. 


(Kür Flüffigkeiten leichter als Wafler.) 



















— —— — — 
I 





Baume ' Cartier | Bed JGrade | Baume | Gartier | Bed 




















er) 
—2 


| 
l 
o — | _ 0 0,952 | 0,955 | 0,9090 
1 — — 0,9941 0,946 | 0,948 | 0,9042 
2 — — 0,9988 19 | 0940 ! 0,941 | 0,8994 
3 — — 0,9826 20 | 0,933 | 0,9% | 0,8948 
4 — — 0,9770 21 0,927 | 0,923 | 0,8900 
5 — — 0,9714 22 | 091 ‘ 0,921 | 0,8854 
6 _ — 0,9659 23 | 0915 | 0914 | 0,8808 
7 _ — 09604 | 24 | 0,909 | 0,908 | 0,8762 
8 - — 0,9550 25 | 0908 | 0,8901 | 0,717 
9 — — 0,9497 26 | 0,898 | 0,895 | 0,8673 
10 | 1000 — 0,9444 97 0,892 | 0,889 | 0,8629 
11 0,993 1,000 ! 0,9892 238 ! 0,886 | 0,883 | 0,8585 
12 0,986 | 0,992 ' 0940 | 22 0, 881 0,877 | 0,8542 
13 , 099 | 0,986 | 0,9289 30 | 0875 | 0,871 | 0,8500 
14 0,972 | 0,77 | 0,9239 31 : 0870 | 0,865 ! 0,8467 
15 0,%6 | 0,970 | 0,9189 32 | 0,864 | 0,859 | 0,8415 
0959 | 0,962 | 0,9139 | | 
| 
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Tabelle zur Reduction des fpecififhen Gewichtes Leichter Fluffigteiten bei veridiedenen Temperaturen 
auf bie Normaltemperatur von 15,50€. — 12,3%. — 600 5. 


1. Site fpecififche Gewichte von 0,880 und darunter. 












19%, | 217% 23 | | 27 1 29 





Temperaturgr. | 2 ] 4 | [3 





Abzuziehen ‚0,003 | 0008 | o | 0,001 ſooom 0,004 jooos| ‚0,007 | 0,008 | 0,009 | Zuzuſetzen 





10,0105| 0,009 0008 | 0006 0,0045 


2. Fir fpecififche Gewichte zwifchen 0,880 und 0,920. 





3. Für fpecififche Gewichte zwifchen 0,920 und 0,960. 





2 jo] 24 |» I267,1 28 [20% 
! ' 77 
joa opos no0 — 2 ‚0070,03 non oo10 kr 


Anmerkung. Die Reductionsfcala ift nicht diejelbe für höhere oder niedrigere ſpecifiſche Gewichte; daher find drei verſchiedene Tabellen 
gegeben. Wenn die beobachtete Temperatur unter der normalen ift, muß man vie bezei—hneten Größen von dem ſcheindaren ſpecifiſchen Ger 
wichte abziehen, um daS ſpecifiſche Gewicht bei der Rormaltemperatur zu erhalten; ift dagegen die beobachtete Temperatur über der nor 
malen, fo muß man die betreffenden Zahlen zujegen. 
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Erster Band. Preis geh. 12 A; geb. 13,50 A. — Zweiter Band. 
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Von Dr. John Landauer. 
Mit 44 Holzstichen und einer Speotraltafel. gr. 8. geh. Preis 4 „A 
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F. Stobhmann und Bruno Kerl]. 


Vierte Auflage 
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E Drechsel, H. Drehschmidt, C. Engler, A. Frank, C. Friedheim, O. Gutt- 
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und anderen Gelehrten und Fachmännern herausgegeben von 


H. Bunte. , 
4%. Mit zahlreichen eingedruckten Abbildungen. 


Zu beziehen in Lieferungen & 1,20 A, oder in Bänden, soweit dieselben 
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Erster Band. (Aether bis Brom.) Mit 502 Abbildungen. Preis geh. 
88,40 A; geb. 41 A. — Zweiter Band. (Brot bis Essigsäure.) Mit 614 
Abbildungen. Preis geh. 37,20 A; geb. 39,80 A. — Dritter Band. (Farb- 
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(Leim bis Molybdän.) Mit 674 Abbildungen. Preis geh. 40,80 A; geb. 43,49 A 
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Sands 


7 


chemiſchen Tecnologie 


In Verbindung 
mit oo 
mehreren Gelehrten und Technikern bearbeitet 


und herausgegeben 
Dr. 9. A. Bolley und Dr. K. Birnbaum L. 3") 


Rah dem Tode der Herausgeber fortgejegt 


von 


Dr. .€. Engler 


Geh. Hofrath und Brofefflor der Chemie an der techniſchen Hochſchule in Karlsrube 


Vene Zolge Elfte Sieferung 
Die Induſtrie 


des 


Steinfohlentheers und Ammoniafs 


Bon 
Dr. Georg Lunge 


Srofeſſor der techniihen Chemie am eidgenöffiihen Polytechniklum in Zürich 


Bierte untgearbeitete und flark vermebßrte Auflage 


von 


Dr. Sippolyt Köhler 


techniſchem Chemiker für die Induftrie des Steinkohlentheers 


Zweiter Band: Ammoniak 
Mit 82 Abbildungen 


Braunſchweig 
Druck und Verlag von Friedrich Vieweg und Sohn 
1900 


Antündigung,. 


An Folge des ungleihmäßigen Abjages der einzelnen monographiigen Arbeiten 
aus denen das unter dem Titel: 


„Handbuh der chemiſchen Technologie“, 


herausgegeben von Prof. Dr. P. A. Bolley und Prof. Dr. 8. Birnbaum, 
fortgejegt von Brof. Dr. C. Engler, 
eriienene Sammelwerf beitebt, ijt der Yall eingetreten, dag von einigen derfelben 
neue Auflagen nöthig wurden. 

Da nun in Folge des raſchen Fortjchritles der Induſtrie ſowohl der Umfang 
als auch der Preis dieſer letzteren Bände ein weſentlich anderer geworden iſt, als 
bei der erſten Auflage, jo bat ſich die Verlagshandlung gendthigt geſehen, mit 
diefen in neuer Auflage erihienenen und noch erſcheinenden Monographien eine 
neue Serie zu bilden. 

In diejer neuen Folge werben and diejenigen Arbeiten Aufnahme finden, 
deren Einreihung in die Bände des urſprüuglichen Sammelwerkes aus for- 
mellen oder fachlichen Gründen nicht möglich war. 

Es find hiervon jegt erjchienen: 

Liefrg. 1. Fleck, Dr. 9 „Die Fabrikation chemiſcher Producte aus thieriſchen 
Abfällen", welche an die Stelle von Bolley, Technologie, Liefrg. 5 tritt. 

Riefrg. 2. Benrath, Dr. 9 ©. „Die Glasfabrilation”, welde an die Stelle 
von Bolley, Technologie, Liefrg. 6 tritt. 

Liefrg. 3. Fiſcher, Dr. Ferdinand, „Die chemiſche Technologie des Waflers“, 
welche an die Stelle von Bolley, Technologie, Liefrg. 1 tritt. 

Liefrg. 4. Andés, Louis Edgar. „Die trodnenden Dele, ihre Eigenſchaften, 
Zufammenfegung und Veränderungen ꝛc.“ 

Liefrg. 5. Zunge, Dr. Georg. „Steinlohlentheer und Ammonial“, welde an 
die Stelle von Bolley, Technologie, Liefrg. 33 tritt. Neue (4.) Auflage 
fiehe Liefrg. 10. 

Lieirg. 6. Knapp, Dr. 5. 2. „WMineralgerbung mit Metall-Salzen und Ber: 
bindungen aus diejen mit organiſchen Subſtanzen als Gerbemittel.* 

giefrg. 7. Zunge, Dr. Georg. „Handbuh der Soda » Induftrie und ihrer 
Nebenzweige.” Zweite, volllommen umgearbeitete Auflage. Erfter Band: 
Handbuch der Schwefeljäure - Fabrikation. 

Liefrg. 8. Lunge, Dr. Georg. „Handbudh der Soda-Induftrie und ihrer 
Rebenzweige.” Zweite, volllommen umgearbeitete Auflage. Zweiter Band: 
Sulfat, Salzjäure, Leblancverfahren. 

Liefrg. 9. Zunge, Dr. Georg „Handbuh der Soda⸗Induſtrie und ihrer 
Nebenzweige.“ Zweite, volllommen umgearbeitete Auflage. Dritter Band: 
Ammoniakſoda. Berjihiedene Sodaverfahren. Chlor. Eleltrolyje. Rachträge. 
— Die drei Lieferungen 7, 8, 9 treten an die Stelle von Bolley, Techno⸗ 
logie, Liefrg. 27, 28, 29. . 

Liefrg. 10. Lunge, Dr. Georg. „Die Induftrie des Steintohlentheers und 
Ammoniaks.“ Bierte Auflage, umgearbeitet und ſtark vermehrt von Dr. 
Hippolyt Köhler. Erfter Band: Steinlohlentheer. Tritt an Stelle von 
Liefrg. 5 der „Neuen Folge”. 

In der erjten Serie jollen die begonnenen aber noch nicht vollendeten 
Arbeiten, nämlid: 

Erften Bandes zweite Gruppe, 2. Abtheilung: „Die AInduftrie der Mineraldle”, 

Eriten Bandes dritte Gruppe: „Die Kemilhe Technologie der Brennflofie”, 
Heizung, Bentilation zc., 

Fünften Bandes zweite Gruppe: ‚Chemiſche Technologie der Geipinnftfafern* 

weitergeführt und außerdem die noch fehlenden Gruppen, nämlich: 


(Fortſetzung fiehe die vorletzte Seite des Umſchlags.) 








Abbildungen 
auß dem rylographiſchen Atelier 
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Dr. Hippolyt Hößfer 


techniſchem Chemiker für die Induftrie des Eteinkoblentbeers 


Zweiter Band: Ammoniak 
Mit 82. Abbildungen 
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von 


Dr. Hippolyt Köhler 


tehnifhem Chemiker für die Induſtrie des Steinkohlentheere 


Zweiter Band 


Ammoniak 
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Drud und Berlag von Friedrich Bieweg und Sohn 
1900 


Alle Rechte, namentlich dasjenige der Weberfegung in fremde Sprachen, 
vorbehalten 











Borwort, 


Wahrend der Drucklegung des vorliegenden zweiten Bandes unſeres 
Werkes ſind uns noch verſchiedene Mittheilungen von Wichtigkeit gemacht 
worden, welche im Texte verwerthet werden mußten und ein theilweiſes 
Umbrechen des fertigen Satzes nothwendig machten. Das Erſcheinen des 
Bandes iſt dadurch etwas verzögert worden, aber es wurde und auch 
ermöglicht, die Literatur für den erſten Band bis zum 1. März dieſes 
Jahres zu ergänzen und eine größere Anzahl wichtiger Publicationen in 
den Nachträgen noch niederzulegen. 

Bejonderen Dank verdient die Verlagsbuchhandlung, welche die nöthigen, 
theilweife recht ftörenden Veränderungen bereitwilligit zugelafien bat, ſowie 
die Berlin-Anhaltiſche Maſchinenbau-Actiengeſellſchaft, 
welche der Verlagsbuchhandlung ihre ſchönen Clichés zur Benutzung über- 
laſſen bat, wodurch eine weitere Verzögerung im Erſcheinen dieſes Bandes 
erſpart geblieben iſt. 

Wir Hoffen, daß auch dieſem Bande die gleiche freundliche Beurthei- 
lung bejchieden jein möge, welche der erſte Band bereit3 in verſchiedenen 
Beiprehungen gefunden bat. 


Zäürich und Worms, Mitte Mär; 1900. 


®. Lunge 9. Köhler. 
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Erftes Kapitel. 


Quellen des Ammoniaks. 


Ammoniak bildet jih in vielen Fällen, wenn Stidfloff und Waflerftoff 
im Entftehungszuftande zufammentreffen;; diefer Zuſtand braucht jogar nur bei 
emem diefer Körper vorhanden zu fein. So bildet ji 3.8. Ammoniak, wenn 
ein Gemenge von Waflerftoff mit „jalpetrigen Dämpfen“, d. i. Gemengen ber 
Omde des Stidftoffe, durd) ein mit poröfen Subftanzen (am beften Platin⸗ 
ſchwamm) gefülltee, ſchwach erwärmtes Rohr geleitet wird; kalter Platinſchwamm 
erhigt fi in einem ſolchen Gemenge zum Glühen und bewirkt die Verbindung 
von N und H zu NH, mit großer Heftigfeit. Namentlich bewirkt aber Waſſer⸗ 
toff im Entftehungszuftande die Bildung von Ammoniak aus Salpeterjäure 
oder falpetriger Säure, wozu man den Waflerftoff durch Aluminium ober Zint 
oder durch ein Gemenge von Zink und Eifen in Freiheit fegt. Wie K. Ultjch:) 
gezeigt bat, ift man fogar im Stande, dur Eifen, allein im jehr fein ver- 
teilten Zuſtande (als ferrum reductum), und verbünnte Schwefcljäure die 
Salpeterfäure vollftändig in Ammoniaf überzuführen; beim Erwärmen auf 60° 
verläuft die Reaction glatt und ohne Bildung von falpetriger Säure nad) fol- 
genden Gleichungen: 

2KNO, + H,S0, = K,S0, + 2HNO, 
2HNO, +8H, —=2NH, + 6H,0 
2 NH, + H; SO, — (N H.) 80.. 

Die Umwandlung ber Salpeterſäure in Ammoniak iſt eine fo vollſtän⸗ 
dige, daß diefe Methode fchon feit langer Zeit zur quantitativen Beftimmung 
der Nitrate angewendet worben ift. 

In concentrirten Löſungen bewirkt Eifen allein die Zerfegung von Sal- 
peter zu Ammoniak in Gegenwart von ägenden Alfalien 2), Auch Schwefel 
natrium liefert bei Gegenwart von Natronhydrat mit Salpeter erhigt Ammo- 
niaf; die näheren Bedingungen diejer in der Tabrifation von Aetznatron 
jehr wichtigen Reaction find von Lunge und Smith genau ftudirt worden 3). 


1) Zeitſchr. f. analyt. Chem. 30, 175; Ber. d. deutich. dem. Gef. 1891, Ref., 
&.585. — *) Zunge, Chem. Ind. 1883, S. 302; neue Verſuche Journ. Soc. Chem. 
Ind. 1884, p. 287. — *) Chem. Ind. 1833, ©. 298 bis 817. 

tunge-Könler, Eteinfoblentbeer. IL. 1 








2 Quellen des Ammoniaks. 


Der Luftfticftoff vereinigt fi nah Schönbein direct mit den Elementen 
des Waſſers unter Bildung von falpetrigfaurem Ammoniaf: 


2N + 2H,0 — NH,.NO, 


und zwar tritt diefe Reaction, wenn auch in minimalem Maße, bei jeder 
Verdampfung von Waſſer an der Luft ein. Schneller geht die Verbindung 
von freiem Stickſtoff und Waſſerſtoff unter dem Einfluſſe des eleftrifchen Fun 
tens oder der ftillen elektrifchen Entladung vor fi), jedoch ſtets im ſehr un- 
vollftändiger Weife, indem die Gegenreaction ber Zerſetzung durch diefe Agentien 
bald eintritt. O. Loew i) hat beobachtet, daß atmojphärifcher Stidftoff durch 
Platinmohr bei Gegenwart von Natronlauge in falpetrige Säure und Ammonial 
übergeführt wird. 

Ammoniak entfteht ferner durch die Zerſetzung von Cyanverbindungen 
unter dem Kinfluffe von Feuchtigkeit. Das cyanſaure Kali zerfegt ſich in 
fung fehr fchnell unter Bildung von Ammoniak: KNCO + 2H;0 
— KHCO, + NH, Auch die Cyanitre geben zum Theil ihren Stidftofi 
bei Berührung mit Wafler, befonders in Form von überhigtem Waflerbampt, 
als Ammoniak ab; hierauf beruhen verſchiedene Vorſchläge zur techniſchen Ge— 
winnung von Ammoniaf. 

Am wichtigften fur das Naturganze ift die Vildung von Ammoniak kei 
ber Fäulniß aller organifchen, ftidftoffhaltigen Subftanzen, um jo mehr, als 
auch die falpeterfauren Salze, welche in der Natur vorkommen, größtentheils 
wohl durd) Oxydation von Fäulniß⸗ Ammoniak entftanden find. Am leichteſten 
zu verfolgen ift die Ammoniakbildung bei der Zerjegung des Haruftofis, weil 
diefer, ala Amid der Kohlenfäure, nur Waſſer aufzunehmen braucht, um in 
tohlenfaures Ammoniak überzugehen: CO(NH,)» + 2H,0 —= CO, (NA). 
Aber auch die anderen organifchen Stoffe geben bei der Fäulniß ihren Stidftoii 
entweder ganz oder dod) großentheil® in Form von Ammoniak ab. 

Am wichtigften für technische Zwecke ift der Umftand, daß die ftidileit 
haltigen organischen Stoffe aud) beim Erhigen unter Luftabſchluß, alfo bei der 
trodenen Deftillation, ihren Stidftoff, allerdings uur theilmweife, in Form von 
Ammoniaf entweichen laſſen. Trotzdem die thierifchen Stoffe weit reicher an 
Stidftoff als die pflanzlichen find, fo ift e8 doc ein Abkömmling der Pflanzen: 
welt, die Steinkohle, welche weitaus das meifte in der Technik verwendete 
Ammoniaf bei ihrer trodenen Deftillation behufs Darftellumg von Leuchtgas 
und Koks liefert. Jedoch wirb vermuthlich ein großer Theil des Stidfloffe der 
Steinkohle von den in ihr begrabenen thieriichen Ueberreſten und von ablor 
birtem atmoſphäriſchem (alfo Verweſungs⸗) Ammoniaf ftanımen (vergl. fpäter 
bei dieſem Abfchnitte). 


Wir werden nun die verfchiedenen tednifchen Quellen des Ammoniaké 
befprechen. 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1890, S. 1448; Zeitſchr. f. angem. Chem. 
1890, ©. 662. 











Ratürliches Borlommen von Ammoniat. 3 


A. Natürlides Borlommen von Ammonial. 


Ammoniak findet fich befonders als kohlenſaures Salz faft überall im 
Boden, im Wafler und der Luft, ald Product der Zerfegung organifcher Körper, 
jedoch nur in fehr geringen Diengen, vor. Obwohl das Wachsthum der Pflanzen 
ganz und gar von dem ihnen auf diefem Wege dargebotenen Ammoniak und 
der durch deffen Oxydation entftehenden Salpeterfäure (mit der durch elektrijche 
Entladungen aus den Luftbeftandtheifen direct gebildeten) abzuhängen fcheint, 
jo ift doch diefes allverbreitete Ammoniak in fo hohem Grabe verdünnt, daß 
eine Gewinnung befjelben in Subſtanz wohl für immer außer Frage zu 
ſein fcheint. 

In manchen Yällen fammelt fi) mehr Ammoniak an beftimmten Stellen 
an, in Folge der Abforptionsfähigkeit einiger Bobenarten, im Torfe u. f. w. 
Aber jelbft dann fcheint e8 hoffnungslos, daſſelbe auf directem Wege gewinnen 
zu wollen, obwohl dies manchmal indirect möglich wird, wenn bie betreffenden 
Materialien irgend weldyen Procefien zur Gewinnung anderer nlglicher Sub⸗ 
Ranzen unterzogen werden, 3. B. Torf der trodenen Deftillation, um Dele und 
Poraffin daraus zu gewinnen. In der That feheint die weitaus widhtigfte 
Duelle von Ammoniak, die Steinkohle, ihren Stidftoff großentheild der Ab- 
jorptionsfähigfeit einiger Arten von verwejender organifcher Subftanz für das 
Ammoniak der Luft, und das in ihrer eigenen Maſſe gebildete, zu verbanten. 

Eine directere Gelegenheit zur Ammonialgewinnung bietet fi, wenn 
unter begünſtigenden Umftänden die bei der Zerfekung organifcher Subftanzen 
gebildeten Ammoniakfalze nicht wie gewöhnlich verbiinnt und überall hin zer- 
freut werden, fondern fid) fammeln und concentriven können. So findet fid 
Ammoniumcarbonat in Subftanz in den Guanolagern an der Weftküfte von 
Südamerila, zuweilen in fo großen Mengen, daß ed nad) Europa ausgeführt 
werden kann. Soldyes Ammoniakſalz fam zuerft 1848 nad) Deutſchland; bie 
Analyfe eines Mufters zeigte, daß es im Wefentlichen aus Ammoniumbicarbonat, 
gemischt mit etwas unlöslicher Subftanz, beftand. 

Natrliches Ammoniumſulfat findet fi) in den tosfanifchen „suffioni“ 
und bildet ein Nebenproduct der Fabrikation von Borfänre. Es findet fi, aud) 
in großen Diengen in dem die Lagunen umgebenden Boden, und fann vielleicht 
durch Verweſung ftiitoffhaltiger organischer Materie in den die toskaniſchen 
Berge bildenden Gefteinen entftanden fein. Bei einem zu Travale angeftellten 
Verſuche Tieferten vier Suffioni in 24 Stunden 5 Tonnen Salze, beftehend 
ans 150 kg Borfänre, 11/5 Tonnen Ammonmmfulfat, 13/,; Tonnen Magneſium⸗ 
fulfot und %/, Tonnen Eifen- und Manganfulfat. Nicht. ganz unbedeutende 
Mengen von ſchwefelſaurem Ammoniak kommen aus diefer Duelle in den 
Handel. 

Natürliher Salmiak, zufammen mit Ammontumfulfat, wird zumeilen in 
der Nähe von Bulcanen, wie Veſuv und Aetna, gefammelt. Dieſes Vorkommen 
if nie von Bedeutung, aber man behauptet, daß das Wort „Ammoniak“ von 
„sal armeniacum“ oder „armoniacum“ herftamme, das heißt, von Salmiak, 
der an den armenifchen Bulcanen gefammelt wurde. Da jedod) der arabifdje 

1* 





4 Quellen des Ammonials. 


Chemiker Geber fchon im 8. Jahrhundert n. Chr. Salmiaf aus Urin und 
Kochſalz auf dem noch jest im Orient gebräuchlichen Wege darftellte, jo ſcheim 
es ſehr zweifelhaft, daß da® „sal armoniacum“ wirklich als vulcaniſches Pro: 
duct anzufehen ift. 

Chlorammonium ift aud im Sarnallit von Staßfurt aufgefunden 
worden. Nach W. Diehl!) enthält roher Carnallit von Staßfurt 0,015 Broc., 
im künſtlichen Staßfurter Carnallit wiefen Neimte?) 0,8 Proc, Tröger 
4,82 Proc. und Stolle 3,8 Proc. Chlorammonium nad)?). Weiher, roher 
Carnallit von Leopoldshall enthielt nad Neimte 0,25 bi8 0,27 Proc, bunter 
dagegen nur 0,09 Broc. Chlorammonium. Bereits früher war von A. Bogel*) 
gefunden worden, daß das Steinfalz von Hall, fowie das Kochjalz der Salinen 
von Dürkheim, Kilfingen ꝛc. chlorammoniumhaltig ift. 

Friedel und Pifani) entdedten im Apophyllit 0,33 bis 0,51 Pew. 
Ammoniat, ein Borlommen, das aud) von Lüdecke für den Apophylit vom 
Harze beftätigt worden ift. Im nordifchen Urgefteine finnifchen und ſcan⸗ 
dinavifhen Urfprunges fand endlidh Erdmann‘) Ammoniaf. Die Durle 
des Ammoniaks im Carnallit ift natürlich eine untergegangene Meeresfauna: 
den Ammonialſtickſtoff int Urgefteine dagegen glaubt Erdmann nad) Bildung 
und Lagerung dieſer Öefteine als „Urftiditoff“ anfprechen zu müſſen, welder 
für die Entwidelung der Pflanzenwelt von größter ‚Bedeutung gemejen jem 
muß. Das Vorkommen des Ammoniaks im Urgefteine ift eine Thatſache, mit 
der, nad) Erdmann, auch gegenwärtig die Landwirthſchaft zu rechnen habe. 

Alle diefe natürlichen Vorkommen des Ammoniaks fpielen gegenüber der 
fünftlihen Erzeugung defielben und feiner Salze feine bemerkenswerthe Kolk. 
Jedenfalls ftammt nur eine im Verhältniffe fehr Heine Menge des im Handel 
zu findenden Ammoniaks von ſolchem natürlihem Vorkommen. 


B. Bildung von Ammoniaf aus dem Stidftoff der Luft. 


Es ift eine befannte Thatjache, daß Ammoniak direct aus feinen Elementen 
gebildet werden kann, beſonders durch die elektrifche Entladung 7); auch bei ber 
Verbrennung eines Gemiſches von Waflerjtoff, Sauerftoff und Stiditefi 
(Sauffure). Aber in diefen Fällen ift die umgekehrte Reaction, das iſt die 
Zerjegung des Ammoniaks durd Wärme und Elektricität, weit mächtiger (f. u), 
jo daß es als hoffnungsloſe Aufgabe erfcheint, Ammoniaf unmittelbar aus diem 
atmojphäriichen Stickſtoff darzuftellen, wenn fi nicht eine ganz befondere 
Wirkung auffinden läßt, durch melde die Bildung des Ammoniaks begünftigt, 
und feine Zerjegung verhindert wird. Im diefer Beziehung find ſchon öfters 
jehr zuverfichtliche Behauptungen von verfchiedenen Erfindern aufgeftellt worden: 
aber e8 ift nie etwas dabei herausgekommen. Gleichwohl hat das Beftreben, 


1) Chem.⸗Ztg. 1889, ©. 64. — *) Ibid. 1891, ©. 715. — °) Zeiiſcht. 1. 
angew. Chem. 1891, ©. 625. — *) Ibid. — °) Bull. soc. franc. de mineral 
1894, p. 142. — °) Ber. d. deutid. em. Geſ. 1896, S. 1710. — 7) Bargl. 


Dontin, Proc. Royal Soc. 21, 281. 








Ammoniak aus Luftftidftoff. 5 


den Stidftoff der Luft zwecks Gewinnung von Ammoniak oder Cyaniden zu ver- 
wenden, auch in ben leßtverfloffenen zehn Jahren eher zu⸗ als abgenommen, was 
aus der reichhaltigen Patentliteratur hervorgeht. In wie weit der Erfolg dieſer 
Bemühungen dem Aufwande an Zeit und Geld entfpricht, läßt fich zur Zeit 
no nicht überſehen. Nach einem Bortrage von P. Truhot!) auf dem Con: 
greffe für angewandte Chemie in Wien vom Jahre 1898 Haben inbefien die 
bisher ausgeführten Berfuche zur ſynthetiſchen Darftellung des Ammoniaks 
no nicht zu einem entfcheidenben, für die Praris brauchbaren Refnltate geführt. 
Immerhin wollen wir die einfchlägige Literatur bier. auszugsweiſe anführen. 
Mit 2. Mond?) können wir die hierhergehörigen Verfahren und Berfuche 
naturgemäß in folgende drei Elafien einteilen: 

1. Berfahren, welche bie Verbindung des nafcirenden Waſſerſtoffs mit 
Stiftoff bei hoher Temperatur, oder unter Zuhülfenahme von Klektricität, 
unter Umftänden auch in Gegenwart faurer Gaſe zu erreichen ſuchen. 

2. Verfahren, bei denen erft Nitride gebildet werden und aus biejen 
durch Einwirkung von Wafferftoff oder Dampf Ammoniak eutftehen joll. 

3. Berfahren, bei denen die anfangs gebildeten Cyanide durch Dampf 
in Ammoniaf umgefegt werden. 


1. Zuhülfenahbme Hoher Temperatur, Eleftricität ıc. 


9. Fleck) befchreibt folgenden Berfuh. Wenn Kalkhydrat auf Roth⸗ 
gluth erhigt wird, fo wird fein chemiſch gebundenes Waſſer abgefpalten und 
it in diefem Zuftande mehr zur Zerſetzung geneigt. Wenn daher ein Gemiſch 
von Stickſtoff und Kohlenoryd zu gleicher Zeit zugegen ift, fo findet folgende 
Reaction ftatt: 

2N + 3C0 + 3H,0 = 2NH, + 3C0,. 


Man verwerthet diefe Reaction, indem man atmofphärifche Luft über in einer 
fernen Röhre zur Rothgluth erhitzte Holzkohle führt, das herauskommende 
Gas durch kochendes Wafler und dann durch ein mit Kallhnydrat gefülltes 
Poreellanrohr leitet. Wenn man das letztere auf eine „zwiſchen Dunkelroth⸗ 
gluth und Hellrothgluth“ Tiegende Temperatur erhitt, fo bilden ſich erhebliche 
Mengen von Ammoniak (in einem alle 16g NH,C1 aus 15 Eubiffuß Luft), 
aber unr wenig oberhalb oder unterhalb der richtigen Temperatur ift die 
Entwidelung von Ammoniak fehr unbedeutend oder hört ganz auf. led 
jelbft gab feine Verſuche nur als Anregung für weitere Beftrebungen zum 
Beten. Weinmann*) konnte bei der Wiederholung von Fleck's Verſuchen 
gar fein Ammoniak erhalten, aber dies kann daher fommen, daß er nicht die 
richtige Temperatur traf. Auch v. Mond) gelang es nicht, auf diefe Weife 
eine Spur Ammoniak zu erhalten. 

Marwell Lyte 9) läßt ein Gemiſch von Waflerdampf und Stidftoff über 


1) Beitichr. f. angew. Chem. 1898, ©. 263. — *) Ibid. 1889, ©. 513. — 
2) Die Fabrikation chemiſcher Producte aus thieriihen Abfällen, Braunſchweig 
1862, ©. 48. — *) Ber. d. deutſch. em. Bei. 1875, ©. 977. — °) loc. cit. — 
*) Bull. Soc. Chim. 1876, 25, 427. 
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gewifie Legirungen oder andere Verbindungen der Alkali oder altaliihen Erd⸗ 
metalle oder Zink ftreichen, nämlich Regirungen von Antimon, Wismuth, Arjen 
oder Zinn mit Natrium, Kalium oder Zink. Der in Freiheit geſetzte Waſſer⸗ 
ftoff foll fich mit dem Sauerftoff verbinden und Ammoniak bilden. 

E. Solvay!) imprägnirt Koks mit Magneſiumchlorid und erhigt das 

Gemiſch mit Hülfe eines Gebläfes. Die Berbrennungsprobucte enthalten 
Salmiak, den man durch Kondenfation gewinnen fol. Die Priorität diefer 
Erfindung wird von R. Wagner?) in Anſpruch genommen. 
3. Smwindells (E. P. Nr. 21, Juni 1876) läßt ein Gemiſch von Luft umd 
Waſſerdampf iiber rothglühenden Koks und das entftehende Gasgemenge durd) 
Natronlauge ftreihen. Das entweichende Gemiſch von Wafjerftoff mıd Etid- 
ftoff fol durch Exrhigen in mit gebranntem Thon gefüllten Kammern. zu 
Ammoniak verbunden werben. 

3. P. Rickman (D. RP. Nr. 8238) verwendet fchrägftehende Retorten 

ans Eifen oder Chamotte, von elliptifhem Duerfchnitt, gefüllt mit Koks oder 
ihwammförmigem Eifen und erhist auf etwa 550%, Am unteren Ende wird 
ein Gemisch von Wafferdampf und Luft eingeblafen; der Waſſerdampf wird 
zerjegt und der frei werdende Waflerftoff verbindet ſich mit dem Stidftoff zu 
Ammoniak, welches, gemifcht mit überfchüffigem Wafferdampf, am oberen Ende 
der Retorte entweidht. 
Eine Abänderung diejes Vorfchlages enthält das Patent von I. P. Kid» 
man und 9. B. Thompfon (D. RP. Nr. 10889, von 1880). Sie fegen 
Kohle einer langfamen Berbrennung bei Zutritt von Luft und Waflerbampf in 
genau geregelter Menge aus. 

G. Th. Glover (E. P. Nr. 1890, von 1880) läßt ftidftoffreiche Rauch⸗ 
gafe, gemifcht mit Wafler- und Salzſäuredampf, über rothglühende Kohle oder 
bituminöfen Schiefer ftreihen. Der gebildete Salmiat wird durch Abkühlung 
condenfirt oder in Schwefelfäure eingeleitet. 

L. Mond?) hat die meiften diefer Vorſchläge experimentell geprüft, indem 
er Controlverfuche mit und ohne Luft- reſp. Stieftoffzufuhr ansführte. Dat 
Refultat war in allen Fällen dafielbe: die Menge des gewonnenen Ammoniale 
blieb die gleiche, ob Xuft oder Stidfloff zugelafien oder ausgefchlofen war, 
womit bewiejen ift, daß das gewonnene Ammoniak lediglich, aus dem Stidfteit 
der Kohle ſtammte. 

9. Endeman (Amer. Chem. Soc. 8, 47) hat da8 Vorkommen von 
Ammonium» Thiofulfat als Condenfationsproduct aus einem asgenerator er: 
kannt, in dent Luft und Wafferdampf durch Anthracit gepreßt wurden, und er 
glaubt, dag der Schwefel vom Anthracit, der Stidftoff aus der Luft umb der 
Waflerftoff aus dem Wafferdanıpfe ftammt. Nach dem fpäter zu befprechenden 
Berfahren von 2. Mond ımterliegt es keinem Zweifel, daß auch in biefem 
Falle der Sticfftoff des Ammoniaks bereits in ber verwendeten Kohle vorhanden 
war, von x melden ſelbſt Koks Häufig noch bie 1,5 Proc. enthält. 


1) Bull. Soc. Chim..1876, 35, 427. — *) Deflen Jahresbericht 1876, ©. 44. 
— ?) loc. eit. 











Ammoniak aus Luftftidftoff. 7 


G. ©. Johnfon!) behauptet, daß Ammoniak gebildet wird, wenn Stid- 
ſtoff, dargeftellt durch gelinde® Erhitzen eines Gemifches der Lifungen von 
Kaltumnitrit und Salmiak, mit Wafferftoff gemifcht und das Gemifch über 
rothglühenden Platinfchwamm geleitet wird; oder aber, wenn man folchen Stid- 
Roff über Halten, mit Wafferftoff beladenen Platinſchwamm leitet. Kein 
Ammoniak bildete ſich, wenn ber Stidftoff zuerft zur Rothgluth erhitzt, oder 
wenn er durch Leiten von atmolphärifcher Luft über rothglühendes Kupfer dar- 
geftellt wurde. Johnſon fchließt hieraus, daß Stidftoff, ähnlich wie Phosphor, 
in zwei Modificationen vorkommt, von denen nur die in ber Kälte gebildete 
„activ“ iſt. Diefe Behauptungen wırrden von Fränlein K. 3. Williams und 
Ramfay mit negativem Erfolge unterfucht ?). Die Geſammtmenge des „activen“ 
Stickſtoffs, die in 7,7081 Liter von in der Kälte dargeftelltem Stidftoff ent 
haften fein konnte, nach Ausweis des gebildeten Ammonials, war nur 0,000055g 
— eine fo winzige Menge, daß man fie den durch das Wafchen der Safe nicht 
völlig entfernten Verunreinigungen zufchreiben muß. Johnſon's Behauptungen 
find au) von Baker 3) widerlegt worden. 

Twin (E. P. Nr. 3712, 1881) läßt eine Mifchung von Waflerdampf, 
otmofphärifcher Luft, Stidoryd und Natronlauge in einen mit gelörntem Zink 
gefüllten Cylinder eintreten. Das Stidoryd nimmt den Sauerftoff der Luft 
auf, deren Stidftoff dann Ammoniak bilbet. 

Es fehlt auch nicht an Vorjchlägen, welche die Elektricität als ftieftoff- 
bindendes Agens benugen. Auch diefe Verfahren fcheinen bielang zu ent⸗ 
iheidenden Refultaten noch nicht geführt zu haben, wenigftens ift dariiber nichts 
befannt geworden; allein die eminenten Fortſchritte, welche die Elektrochemie 
in den legten Jahren gemacht Hat, laflen dieſen Weg durchans nicht als hoff⸗ 
nungslos erfcheinen. So läßt Th. ©. Doung (E. P. Nr. 1700, 1880) 
eleftrifche Funken durch eine Mifchung von 3 Bol. Waflerfloff und 1 Bol. 
Stidftoff gehen. 

RW. Müller und E. Geiſenberger (D. RP. Nr. 11489) verwenden 
duch Behandlung mit Kalk von Kohlenſäure befreite Rauchgaſe ald Duelle von 
Stickſtoff. Waflerftoff fol durch die Wirkung von Waflerdampf auf glühenden 
Koks erhalten werden. Die gemiſchten Safe follen durch den eleftrifchen Funken 
vereinigt werden. Ein anderer Borfchlag derſelben Erfinder (D. R.⸗P. 
Nr. 12364) ift folgender. Man leitet die durch Erhitzung von falpeterjauren 
Alalien erhaltenen Safe zufammen mit Waſſerdampf über glühende Kohlen, 
Der altalifche Rüdftand foll in das urfprüngliche Salz durch die gemeinfame 
Birkung von Sauerftoff, Stidftoff und des eleftrifchen Funkens zurückverwan⸗ 
delt werden. 

Die Societe L’Azote (D. RP. Nr. 17070) will den Luftſtickſtoff 
mit dem Waflerftoff des Waſſers mit Hülfe poröfer Subftanzen und von Eleftri« 
cität verbinden. Geſchmolzenes Zink wird in zwei auf Rothgluth erhaltene 
Oefen einlaufen laſſen; in einen derfelben läßt man Luft, in ben anderen 





!) Chem. News 43, 42 u. 288. — *) Journ. Chem. Soc. 1886, Proceed. 
p. 223. — °) Chem. News 48, 187. 
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Waſſer eintreten. In beiden Fällen bifdet ſich Zinkoryd und auf. einer Seite 
wird Stidftoff, auf der anderen Waſſerſtoff frei. Die Gafe werden durch 
Flugſtaubkammern geleitet, um das Zinkoryd abzufegen, und dann durch Retorten, 
welche titanhaltigen Eiſenſchwamm enthalten. Hier wird der Stidftoff zuerf 
abforbirt und dann durch Wafferftoff in Ammoniak verwandelt. Die Anrmoniet: 
bildung wird befördert, wenn man in den Retorten eine Miſchung von Eiſen 
und anderen Metallen anwendet, wodurch ein elektriſcher Strom entftehen ſoll (). 
Sie wenden auch platinifirte Kohle an, in welche zuerft Stidftoff und dam 
Wafferftoff unter 10 Atmofphären Drud eingepreft wird. 

Auf eleftrofptifciem Wege will R.Nithad !) Ammoniak Herfiellen, indem 
er Waffer unter hohem Drude mit Stidftoff fättigt und der Einwirkung der 
eleltriſchen Stromes ausſetzt, wobei der durch bie eleftrolytifche Zerjegung ver- 
brauchte Sticftoff durch fortgefegte, erneuerte Zufuhr unter gleichhleibendem 

Fig. ı 


P 


Drude ergänzt wird; es fol hierdurch volftändige Umfegung und ſchnelle Li: 
dung von Ammoniaflöfung in techniſch brauchbarem Concentrationsgrade erreicht 
werden. Die gleidgeitig am pofitiven Pole ſich vollziehende Bildung von 
falpeterfaurem Ammoniat laßt ſich unter Zufithrung der der Sauerftoffentwide: 
lung entjprechenden Menge Ammoniak zur Herftellung von Stidftofforgdationd 
producten verwerthen. 

Der Proceß vollzieht ſich in dem cylindriſchen Gefüge E (Fig. 1), welder 
im unteren Theile mit horizontal eingelegten Sieben S auögefegt ift, um eine 
befiere Vertheilung des Gaſes in der Flüffigfeit herbeizuführen, während es in 
feinem oberen Theile den aus nichtleitendem Materiale beftehenden Cinfog Z 
mit der eleftrifchen Apparatur enthält. Dieſe befleht aus einem Syſteme von 
Kohlenftäben K als Waflerftoffpol, welche durch die Metallfaſſung m leitend 





1898, €. 108. 
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mit einander verbunden find, fowie aus einem cylindrifchen Körper p aus 
Plotingaze als Sanerftoffpol, welcher durch das poröfe, auf dem ringförmigen 
Doden u des Einfages F dicht auffigende Diaphragma d von dem Waflerftoff- 
pole getrennt ift. 

Dit unter dem Flitffigkeitöfpiegel wird da8 Diaphragnıa d zur Ber- 
meidung der Miſchung von nebenbei entftehendem Waflerftoff und Sauerſteff 
mit einem bis an den Dedel des Gefäßes G@ reichenden und bier dicht an⸗ 
ſchließenden Auffa © aus nicht poröfem Materiale (3. B. Porcellan) verbunden, 
welcher fo die Atmofphäre über der Flüſſigkeit in zwei gefonderte, concentrifche 
Kammern theilt. Ueberbrud in der einen oder der anderen diefer Kammern 
wird durch den mit beiden verbundenen ‘Drudausgleicher D angezeigt und aus- 
geglichen. 

Die entftandene Ammontafflüfjigkeit wird jeweil® durch das mit Ableitung 
nad) außen und mit an der oberen Seite gleichmäßig vertheilten Löchern ver- 
fehene, ringförmige Rohr a,, welches auf der Waflerftoffpolfeite, nahe dem 
Diaphragma d und mit diefem concentrifch, wenig in die Flüſſigkeit taucht, 
abgelaffen, während die am Sauerftoffpole gebildeten flüffigen Producte durch 
en am tiefften Punkte der Polzelle einmündendes Rohr a, abgeführt werben. 
Je nad) Bedarf kann durch das, Verbindungsrohr c Stidftoffeinlag oder Rück⸗ 
(aß, durch b SDrndfteigerung der Atmofphäre über der Sauerftoffpofgelle, durch 
e Communication der letzteren mit G bezw. der Waflerftoffpolgelle vermittelt 
werden. Den Stidftoff liefern ımter ſchwachem oder Hochdruck zwei an das 
Waſchgefäß R fich anſchließende Luftcomprefioren, welche als Nieder» und Hoch⸗ 
druckpumpen functioniren. 

Nahdem das Gefäß CF mit Wafler gefüllt ift, wird zunächſt mit der 
Niederbrudpumpe ſchwach gepreßte, im Wafchgefäße R von Sauerftoff und 
Kohlenfänre befreite Luft durch gr/ oder gca, nad) G geleitet und das hier- 
durch verdrängte Wafler durch) den Stuten F aus Bentil v, fo lange ab» 
gelaflen, bi8 der Waflerftand auf die Höhe der Siebſchicht S gefunten iſt. v,, 
b ımd c werden hierauf gefchlofien und, nachdem die Niederbrudpumpe aus⸗ 
geichaftet worden ift, abwechſelnd oder gleichzeitig einerſeits Stidftoff mittelft 
Hochdrudpumpe bei 50 bi8 100 Atm. Drud durd) Rgr (Rüdichlagventil) 
und Krümmer /, andererfeitd Wafler mittelft Pumpe Pı im Verhältniſſe der 
Abforption nach Gr geprekt. 

Sobald die Flüffigfeit bis zur Waſſerlinie w, erforderlichen Falles unter 
Entlafien des überftehenden Gafes durch a, ins Freie, oder durd) auc und 
bg noch R zurüd, voieder aufgeftiegen ift, werben die Poldrähte e, und es 
mit der Stromquelle in Contact gebradt. Durch Einwirkung bes elektrifch 
nofcirenden Waflerftoffs auf den in Wafler gelöften Stidftoff bildet fi) bei X 
Ammoniak bezw. Ammoniafflüffigteit, welche, nachdem fie den erforderlichen 
Stärfegrad erreicht, hat, durch a, abgeführt wird. Bei p dagegen entiteht 
zunächſt nur Sauerftoff bei Ueberdrud, der durd) D angezeigt und nach außen 
abgelaſſen wird. Später ändert ſich der Vorgang am Sauerftoffpole derart, 
daß die durch das Diaphragma d difjundirte Ammoniafflüffigfeit unter Einwir⸗ 
tung des elektrolytiſch nafcirenden Sauerftoffs zu Ammoniumnitrat orpdirt 
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wird; falls die diffundirte Menge Ammoniafflüffigfeit zur Bindung des frei: 
werdenden Sauerjtoffs nicht hinreicht, wird dem Sauerftoffpole zweckmäßig durch 
Rohr % vermittelft der Druckpumpe P, concentrirtefter Salmialgeift zugeführt, 
welcher aus dem Berfahren gewonnen wird. Das falpeterfaure Ammonial 
faun auf befannte Weife in fefter Form gewonnen werben. 


.2. Synthefe des Ammoniaks dur die Nitride. 


Mehrere Erfinder wollen die Vermittelung des Borftidftoffs zur Di: 
dung von Ammoniak in Anſpruch nehmen. So erhist N. Baſſet (€. $. 
Nr. 4338, 1879) Kohle, die mit Borfäure getränkt und mit einer Schicht 
von Magnefia, Kalt, Manganoryd ꝛc. bebedt ift, in einer Retorte und leitet 
Stieftoff darliber. Wenn genügend Borftidftoff gebildet worben ift, fo läßt man 
Waſſerdampf eintreten und leitet das nun entftandene Ammouiak ab. 

G. RN. Tuder (D. R.-P. Nr. 13392) miſcht mit borfauren Salzen 
getränfte Kohle mit kohlenſauren Alkalien, oder den Oxyden von Mangar, 
Antimon, Eifen ober titanhaltigem Eifen, oder den borfauren Salzen dieſer 
Metalle. Dieje werden in Retorten der Rothgluth ausgefegt; ein an Stid⸗ 
ftoff reiches Gas wird eingeleitet, jo daß der Stidftoff fi mit Bor verbinket: 
dann wird Waflerdampf eingeleitet, welcher durch den Kohlenftoff ober das 
Metall zerfegt wird und den zur Bildung von Ammoniak nöthigen Waſier⸗ 
ftoff liefert. Oder aber Luft oder Stidftoff und Dampf werden vor der Ein⸗ 
führung in die Retorte gemischt, in dem Verhältnifie 3 Bol. H,O auf 1Vol. X. 
Die borfauren Salze und Metalloyyde, welche im KRüdftande enthalten find, 
follen immer von Neuen verwendet werden. Das Gas wird durch Kaltmild 
von Kohlenfäure, fchmwefliger Säure und theerigen Subftanzen befreit. 

Nah 2. Mond find die Verfahren, die fi auf Dazwiſchenkunft von 
Bornitrid gründen, technijcd) unmöglich wegen ber hoben Temperatur, die zur 
Bereinigung des Bors mit Stidftoff nothwendig ift und der Flüchtigleit der 
Borfänre im Dampfftrome. Mehr Ausſicht auf Erfolg fchien ihm em Ver⸗ 
fahren zu bieten, welches Teſſier du Mothay pateutirt worben tft, um 
darin befteht, daß man ein Gemenge von Stidftoff und Waflerftoff bei Höhere 
Temperatur auf Titannitrid einwirken läßt. 

Titan bildet zwei Stidftoffverbindungen, von welchen die höhere im hoher 
Temperaturen durch Waflerftoff unter Bildung von Ammoniak zur niedrigeren 
reducirt wird. Beim Ueberleiten eines Gemifches von Wailerftoff und Std 
ftoff über die erhigte höhere Stufe des Stidftofftitans konnte Mond zwar io 
viel Ammoniak erhalten, als fid) daraus aud) ohne die Anwefenheit jreien 
Stidftoffs bilden konnte, aber hierbei blieb die Reaction ftehen, wie oft die 
Bedingungen auch gewechfelt wurden. Somit nimmt das niedere Nitrid feinen 
Stidftoff mehr auf und der Proceß ift nicht durchführbar. Auch Huntington‘) 
fonnte aus Stidftofftitan, welches aus. Titan im Stidjtoffftrome erhalten 
war, mit Waflerftoff nur Spuren von Ammoniak erhalten. 


) Eng. and Min. Journ. 1892, p. 607. 
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F. Hlavati!) empfiehlt gleichfalls als Contactmaſſe Schichten von Titan, 
Nidel, Titaneifen oder titanhaltige Subftanzen überhaupt, Platinſchwamm oder 
Platinmohr, oder indifferente poroſe Körper, auf weichen ſich oberflächlich Titan 
oder Blatin im Zuſtande feinfter Vertheilung findet. Er verbrennt Wafler- 
ftoff oder Kohlenwaflerftoffe in Luft und leitet die Verbrennungsproducte bei 
hoher Temperatur hindurch oder läßt den Imductionsfunten bei raſchem Pol- 
wechfel oder die Entladung der Influenzmafchine in Gegenwart diefer Körper 
auf die verfchiedenen Gasgemenge einwirken. 

Willfon?) will aus Magneſia und Kohle im elektriichen Ofen unter 
Durchleiten von Stidftoff Magnefiumnitrid Herftellen und dies duch Wafler- 
dampf in Ammoniak zerfegen unter gleichzeitiger Wiedergewinnung der Magneſia. 
As Duelle für den Stickſtoff dient atmojphärifche Luft, die durch glühenden 
Kofs ihres Sauerftoffgehaltes beraubt wird, welchen der Kohlenftoif in Form 
von Kohlenoryd bindet; vorteilhafter foll es aber fein, die Defen anf Kohlen: 
fäure zu blafen und dieſe durch vorgelegten Kalt zu entfernen, jo daß man 
ichließlich reines Stickſtoffgas erhält. Eine ſehr berechtigte Kritik diefes, nichts 
Neues bietenden Patentes findet ſich in Zeitfchrift für Elektrochemie 1896, 
S. 274. ; 

Auch Roffel und Brand?) bedienen fi) des Stickſtoffmagneſiums zur 
Heritellung des Ammoniaks aus dem Stidftoff der Luft. Sie ftellen daffelbe 
dar durch Erhigen von Calciumcarbid mit Magneſium bei Luftzutritt und 
führen das Nitrid auf gewöhnlichen Wege in Ammoniak über. Bei ber 
Möglichkeit einer directen Darftellung des Magnefiumnitrivs aus Magnefium 
und Luft muß das Berfahren als ein ganz unnöthiger Ummeg bezeichnet 
werden. 

Endlich wil Mehnert), gleichfalls unter Zuhülfenahme des elektriſchen 
Ofens, Nitride herftellen und dieſe jchließfich in Ammoniaf und Oryde über⸗ 
führen. 

3. Synthefe des Ammoniaks dur die Cyanlire. 


Die Thatſache, dag Stidftoff mit Kohlenftoff und Alkalien bei hohen 
Temperaturen fi zu Cyanüren verbindet, ift fchon lange befannt. Schon 
1835 madıte Damwes°) auf die Gegenwart von Cyankalium in den Schmelzen 
der Hohöfen aufmerkſam; nad) Einführung der Heißluftgebläfe in ber Hoh⸗ 
ofeninduftrie beobachtete man das Ausichwigen einer Salzmafje, welche neben 
Potaſche 43,4 Proc. Cyankalium enthielt. Bunjen und Blayfair®) Haben 
gegeigt, daß in Hohöfen, wo diefe Bedingungen vorhanden find, bedeutende 
Mengen von Cyanliren gebildet werben. Ihre Beobachtungen find zur Dar⸗ 
ftellung von rohem Cyankalium und von Blutlaugenſalz praktiſch verwerthet 
worden ; aber dies ift als Fabriksoperationen fehlgejchlagen, da die erforderliche 


— 








1) Oeſterr. Bat. vom 24. Auguft 1895; Chem.:Ztg. 1895, ©. 2214; Wagn.: 
Fijcher's Yahresber. 1895, S. 407. — *) E. Bat. Nr.21755, 1895. — *) Ghem.: 
Big. 1896, S. 38. — ) T. R.⸗P. Nr. 88999; E. Pat. Nr. 26654, 1897. — 
) Bergl. Breneman, Journ. Chem. Soc. 11, Nr. 1 u. 2; Zeitſchr. j. angem. 
Chem, 1890, &. 173. — °) Rep. Brit. Assoc. 1845. 
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ſehr hohe Temperatur (volle Weißgluth) einen überaus großen Verbrauch an 
Brennſtoff und Abnutzung der Apparate herbeiführte, und da die Reaction in 
Folge der Schmelzung und Berdampfung von Potaſche fehr nnvollfommen 
war. Trogdem lieferte der von ihnen benngte Dfen in 24 Stunden etwa 
100 kg Cyanide. 

1839 erhielt Xewis Thomfjon!) durd) Erhigen von Koks, Potaſche und 
Eifenfeilfpähnen bei Gegenwart von Luft auf helle Rothgluth Cyankalium. 
Sein Verfahren wurde von Fownes und Doung?), jowie Bunfjen md 
Playfair?) mit reine Materialien geprüft und die Bildung von Cyanid 
außer Zweifel geftellt. Anfangs der vierziger Jahre errichteten daun Pofio; 
und Boiffiere bei Paris eine Heine Yabritanlage nach diefem Principe, in 
welcher fie jährlich etwa 15 Tonnen gelbes Blutlaugenſalz Herftellten. 1844 
verlegten fie biefelbe nad) Newcaftleson-Tyne, mußten fie aber 1847 uch 
großen Berluften durch zu fchnelle Abnutzung der Apparatur und Berflädtt- 
gung des Alkalis fchließen; ähnlich erging e8 Bramwell, welcher einige Ber 
befierungen an diefem Verfahren angebracht hatte. 

Das erjte, den Gegenftand betreffende Patent entnahm 1843 Newton), 
welcher als Stidftofjquelle die aus den Schwefelfäurelammern abgehenben Cafe 
nad) vorgängiger Reinigung durch Eifenvitriot empfahl. Swindell?) war 
der Erite, welcher diefen Proceß zur Herftellung von Ammoniak benutzte. Er 
läßt Luft oder Stickoryde auf zur Rothgluth erhigte Kohle einwirken; zur Ge 
winnung von Ammoniak fol diefen Gafen noch ‘Dampf beigemengt werden. 
Weitere Batente wurden von Binks, Armengaud und F. Ertele) m: 
nommen. | 

1860 fanden Margueritte und Sourdeval?), daß Aetzbaryt wid 
activer gegeniiber dem Stickſtoff als Potaſche ift, weil er weder fchmelzbar noch 
flüchtig iſt; erfteres verhindert die äußere Schmelzung der Maſſe, wodurch de 
Birkung der Gafe auf das Innere abgehalten wirb, und Iettere verhindert 
Berluft durch Verdampfung, was beides bei der Potafche große Liebellänk 
find. Immerhin jcheint die Fabrikation von Cyanüren oder Ferrocyanären | 
durch den Barytproceß zu fehwierig zu fein; aber Margueritte und Eonr: 
deval zielten gleich darauf hin, das Cyanlir nur als Zwiſchenproduct za 
bilden und e8 zur Bildung von Ammoniak mittelft Wafferdampf nad; folgenter 
Reaction zu benugen: | 

Ba(NC), + 4,0 —=2NH, + Ba(OH), + 2C0. 
Sie machten eine Miſchung aus Witherit mit Steinlohlenpeh und Sägemehl, 
mit oder ohne Zuſatz von Eifenfeile, und erhigten diefe ſtark in einer feuer: 
feiten Retorte, bi8 da8 Baryumcarbonat in eine poröfe Mafie von Baryum⸗ 
oxyd verwandelt war. Durch dieſes leiteten fie bei paflender Temperatur einen | 
langfamen Strom von Luft, deren Sauerftoff vorher durch glühende Koblen 








i) Dingl. Polyt. Journ. 73, 281. — 2) Journ. f. prat. Chem. 26, 407. — | 
») Rep. Brit. Assoc. 1845. — *) €. Bat. Rr. 9985, 1843; Dingl. Polyt. Journ. 
95, 2933. — °) €. Bat. 12. Juni 1844. — 9 Dingl. Polyt. Journ. 1230, 77 u. 
111. — 7) Compt. rend. 50, 1000; E. Pat. Ar. 1027, 1860, 
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in Kohlenoryd verwandelt worden war, wodurd; fid) Cyanbaryum bildete. Dies 
läßt man auf 300° abtühlen und leitet Waſſerdampf Hindurd), worauf der 
ganze Sticdjtoff des Cyanürs in Ammoniak übergeht und Barythydrat zurüd- 
bleibt, da8 man von Neuem anwenden kann. 

Diefed Verfahren war in Folge von technischen Schwierigkeiten nicht 
lohnend, und fcheint bald aufgegeben worden zu fein. 1875 entnahm Moer- 
man-Laubuhr ein Patent!) auf folgendes Verfahren. Aus gepulverter 
Holzkohle oder Kofs und Tohlenjauren Alkalien werden Briquettes gemacht und 
in einem fleinen Hohofen der Wirkung von vorher durch glühende Kohlen ihres 
Sauerftoffs :beraubter Luft ausgeſetzt. Das Cyanür ſammelt fich geſchmolzen 
am Boden und,'wird von Zeit zu Zeit abgeftochen, um durch verſchiedene 
Methoden in Ammoniak verwandelt zu werden, auf die wir nicht eingehen, da 
da8 Verfahren augenjcheinlich verfehlt war. 

Das Verfahren von Margueritte und Sourdeval ift neuerdings von 
2. Mond anfgenommen worden (D. R.⸗P. Nr. 21175), und zwar in fol 
gender Form. Das Baryumcarbonat wird gepulvert und mit Kofökohlen aus 
Beh oder Oelrückſtänden u. dergl. innig gemengt. Statt Baryumcarbonat 
kann man eine Löſung des Hydrates oder feiner Salze, oder von Alkalien und 
Salzen derfelben anwenden, 3. B. die Töfung, welche man durch Ausfaugen der 
gebrauchten Briquettes erhält. Die vortheilhafteften Berhältnifie find: 32 Thle. 
Baryumcarbonat, 8 Thle. Holzkohle oder Koks und 11 Thle. Beh. Ein Zu⸗ 
jag von Altalien nügt nicht viel. Diefe Miſchung wird zu Briquettes ge 
formt, die man in einer reducirenden Flamme erhiten muß, bis das Pech ver- 
toft und das Baryumcarbonat theilweife oder ganz in Orxyd verwandelt ift. 
Man kann die Briquettes in Heine Stüde zerbrechen, ober ſolche Stüde er- 
halten durch Erhigen der Miſchung von Baryumcarbonat und Kohle auf dem 
Herde eines Flammofens oder in einem Drehofen mit rebucirender Flamme bis 
zum Sintern der Mafle, worauf man fie entleert und in Stüde zerbricht. 

Mit diefen Stüden oder Briquettes beſchickt man Defen nad) Art der Ring» 
öfen, in denen einige der Kammern ftets im Feuer ftehen, während andere ſich 
abfühlen, oder entleert oder friſch befchictt werden. In die mit Briquettes ge- 
füllten Kammern leitet man eine Gasmiſchung, die möglichit reich, an Stickſtoff 
und arm an Kohlenfäure, Sauerftoff und Wafferdampf, und auf etwa 1400° 
erbigt ift, fo lange biß eine genügende Bildung von Cyanverbindungen ein- 
getreten iſt. Sodann fließt man den Strom bes erhisten Gaſes ab und 
leitet Talte8 Gas von ähnlicher Zufammenfegung in die Mafie ein, bis ihre 
Temperatur auf 500° gefallen if. Wenn man Ammoniak erzeugen will, fo 
Iperrt man nunmehr den Gasftrom ab und läßt Waflerdampf eintreten ; hier- 
durch bildet fi Ammoniak, das man abfaugt und abjorbirt oder condenfirt. 
Benn man aber Cyanverbindungen darftellen will, fo muß man die Mifchung 
in den Kammern wenigftens auf 500° abkühlen lafjen; man fann fie dann 
unbeforgt herausnehmen, mit Wafler auslaugen und die Cyanverbindungen 
aus der Löfung in gewöhnlicher Weife erhalten. Um Ammoniak zu gewinnen, 


1) Franz. Pat. Rr. 108037; Bull. Soc. Chim. 26, 46. 
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wird die Maſſe mit Dampf oder Wafferftaub bei einer Temperatur von 300 
bis 500° behandelt. Die fo behandelten Stüde kann man mehrmals hinter 
einander in berfelben Weiſe behandeln, bis ber meifte Kohlenſtoff aufgezehrt 
iſt. Als Stidfloffquelle find am vortheilhafteften die ans den Koblenfänre 
Abforptionsapparaten des Ammonialfoda- Verfahrens entweichenden, und die 
Bio. 2. durch Verbrennen von Kohle 
oder Kos mit mögfichft wenig 
heißer Luft entſtehenden Cafe, 
und die erforderliche Tem⸗ 
peratur wird am beſten mit: 
telſt eines Siemens’ichen 
Regenerators erhalten, welchen 
man aud zur Borwärmung 
der für die Verbremmung die 
menden Luft auwendet. Tie 
aus ber legten Kammer and- 
tretenden Gaſe müflen nah 
Bio. 8. weiter dadurch abgefißlt wer 
- den, daß man fie unter einen 
Dampftefjel oder eine Ab 
dampfpfanne, ober durch einen 
Waſchapparat führt, che fie in 
die eben in Abkühlung ber 
griffene Kammer gelangen. 
Nachdem fie diejen Zwed er: 
füllt haben, Können dieſe, viel 
Kohlenoryd enthaltenden Gaſe 
verbrannt und als Heizmaterial 
für beliebige Zwede bemupt 
werben. 

Fir die Arbeit in mäßig 
großem Maßftabe empfiehlt 
ſich folgendes Berfahren und 
der in Fig. 2 umd 3 gezeich 
nete Apparat. In einer Heiz 
tammer B befinden ſich vier 
Reihen von irdenen Retorten 4. 
In diefe Kammer treten vorker 
in einem Regenerator erhigtet 

Heizgas und Luft durch die Schlitze c cin, während die Flamme durch die 
Mauer @ gezwungen ift, bie Netorten zu umfplilen und gründlich zu civenliten, 
ehe fie fih durch den Fuchs in den Negenerator R begeben. Die unterm 
Abtheilungen H der Netorten A find aus Eifen hergeftellt und find entweder 
von Waſſer umgeben, oder werden durd) die Strahlen e fortwährend mit einem 
Wafferregen benegt. Die Röhren D dienen zur Einführung der ſtickſtoffrrichen 
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Gaſe m die Kühllammern H, und d find Röhren für den Waflerdampf. 
Nachdem die Retorten A mit ben Briquettes beſchickt worben find, wird die 
Temperatur auf 1100 bis 14009 gebracht und Stidftoff durch D eingeführt, 
worauf er die Mafle in ZZ durchſtrömt und ihr Wärme entzieht. Bon Zeit 
u Zeit wird der Hahn » gefchloflen und ein Theil des Producte® durch die 
Thüren S entfernt, worauf neue Briquettes bei N eingejegt werden. Zur 
Umwandiung der entftehenden Cyanverbindungen kann man die aus H bei 
einer Temperatur vorr 3009 herausgenommenen Maſſen in einem befonderen 
Apparate behandeln; einfacher ift es, den Hahn " zu fließen, um durch die 
darüber liegende, noch 5009 warme Maſſe Waflerdbampf mittelft der Röhre d 
ftreihen zu lafjen, während das gebildete Ammoniak bei m entweicdht. Wenn 
die Ammoniakbilbung aufgehört Hat, wird der Hahn geöffnet, um diefen Raum 
wieder zu füllen und eine frifche Beichidung von Briquettes wird oben in A 
eingeführt. In manchen Fällen wird es befier fein, heißes Generatorgas ftatt 
falter ftieftoffreicher Gasgemenge anzuwenden. Da man jest weniger Hitze 
ans B bedarf, jo wird die Arbeitsleiftung der Retorten größer fein, aber der 
Kühlraum H wird größer gemacht werden müflen, da man nur von außen 
fühlen fann. Aber die Abkühlung in 7 kann aud) dadurd) beichleunigt werden, 
dag man kalte Gaſe bei D und zugleic) heiße Generatorgaſe bei v einleitet. 
In diefem Falle muß im oberen Theile von A gerade unter v eine Deffnung 
vorhanden fein, durch welche der größere Theil der Kühfgafe entweichen kann, 
und es iſt befler, zwijchen diefen beiden Theilen einen Hahn oder Schieber an⸗ 
zubringen. Die aus den Retorten A austretenden Safe, welche reich an Kohlen» 
orpd find, können als Heizgaje verwendet werben. 

Obwohl Mond's Berfahren in ziemlicd, großem Maßftabe verjuchsweife 
ausgeführt worden ift, ift e8 doch noch nicht zu praftifcher Verwerthung ges 
Iommen; die Bildung des Baryumcyanids aus Baryumcarbonat, Kohlenftoff 
md Stidftoff erfordert eine fehr große Wärmemenge (nicht weniger als 
97000 W.⸗E. auf 1 Aeq. Cyanid), welche durd, die Wände der Retorte 
jngeführt werben muß. Da ſich die gebildeten Cyanide bei Gegenwart von 
Kohlenfäure zerjegen, fo ift ein Erhigen der Stüde mit directer Flamme nicht 
möglich. Auch. waren die erforderlichen, biinnmwandigen Retorten nicht wiber- 
ſtandsfähig genug und obgleich Mond jpäterhin mit Netorten, ähnlich den in 
Zinfgütten benugten, beſſere Refultate erzielt hat, jo hat er doch das Verfahren 
aufgegeben, weil er die Rentabilität defielben (natürlich fo weit es fich auf die 
Gewinnung von Ammoniak bezieht) bezweifelt, da es ihm gelungen ift, fehr 
billiges Ammoniaf aus dem ungeheuren Stidftoffvorrath unferer Kohlenlager 
‚herzuftellen, worauf wir fpäter zurlidfommen werden. 

Eine andere Entwidelung derfelben Methode ift von L. Q. und A. Brin 
verjucht worden, zugleid; mit der Yabrifation von Baryumſuperoxyd (E. P. 
Nr.3089, 1883; D.R.-P. Nr.15298). Es find zwei Reihen von Retorten 
vorhanden ; die eine davon enthält Baryumoryd, welches auf einer Temperatur 
von 600° erhalten wird und den hinein gehenden Sauerftoff ber Luft unter 
Bildung von Baryumſuperoryd zurüdhält. Der übrig bleibende reine Stidftoff 
wird in die zweite Reihe von Netorten gepumpt, welche auf 800° erhigten 
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„Barytkoks“ enthält. Diefer befteht aus gleichen ThHeilen von Baryumomd 
oder Baryumcarbonat und Holzlohlenpulver, zuſammengeklebt durch Stein: 
fohlentheer. Auf diefem Wege wird der Baryt vollftändig im Cyanlir über⸗ 
geführt, da8 man durch Einleiten von Waflerdanıpf bei 300° in NH,, CO, 
und BaO umfett. Die zweite Reihe der Retorten wird mit Generatorgas 
geheizt und die Abhige dient zur Heizung der erſten Retortenreihe. 

Blairs!) leitete Stidftoff in einen mit Potafche- Kohlegemijch gefüllten 
Schachtofen, defien Mantel dur ein ihn umgebendes Feuer geheizt wurde. 
Die Kohle wurde am Boden abgezogen und ertrahirt, während bie flüchtigen 
Cyanverbindungen zur Condenfation gebradjt wurden. 


J. Young (E. P. Nr. 16046, 1885) empfiehlt als pafiendes Material 
zu Retorten für Yabrifation von Cyanverbindungen durch obige Methoden 
fäure- und metallfreie Subftanzen. Comprimirter Koks oder Graphit gehen 
ziemlich gut, aber am beiten iſt Dolomit. ‘Diefer wird gebrannt, gemahlen, 
mit Theer gemengt und wieder gebrannt, ganz genau wie man es mit ben 
bafifchen Ziegeln für den Thomas’jchen Stahlproceß thut. (Es iſt mehr ala 
zweifelhaft, ob ſolche Retorten die Abnugung bei dem Berfahren aushalten 
würden, und „baſiſches“ Material ſcheint hierfür gar nicht nöthig zu fein, da 
ja die Barytmiſchung nicht ſchmilzt.) 

Eine andere Modification deffelben Principes ift das VBerfahren von 
T. DB. Fogarty (E. P. Nr. 5361, 1883). Er führt gewöhnliches Gene 
tatorgas, frei von Feuchtigkeit und ftarf glühend, abwärts durd einen Thum, 
in welchen fortwährend ein Regen von innig gemifchten und feinft vertheiltem 
Kohlenpulver und Alkali herabfält. Am Boden des Thurmes befindet fid ein 
Waſſer enthaltendes Gefäß zur Aufnahme des herabfallenden Materiales, welcher 
eine Deffnung zum Entweichen des Gaſes befist. Ein großer Theil des im 
Generatorgaſe enthaltenen Stidjtoffs wird von der Kohle und dem Allali 
aufgenommen, und das gebildete alfalifche Syanitr begegnet beim Herabfallen 
in den: Thurme einem unten eingeführten Dampfftrahle. Es wird dadurch 
unter Bildung von Ammoniak zerfegt, welches dann durch Ecrubber aut 
gewafchen wird. Das noch rüdftändige Gas wird nun in eine Retorte geführt, 
in der gewöhnliche bituminöfe Kohle, gemifcht mit Alkali, in Deftillation 
begriffen ift. Hier findet eine weitere Verbindung von Stidftoff mit Kohlen 
ftoff und Alfali unter Bildung von Cyanverbindungen ftatt. Ein Theil der 
felben wird in den Retorten durch Wafferdampf zerjett, aber das Meiſte bleibt 
bei dent fohligen Rüdftande in den Retorten. Das Generatorgas dient hier 
zum Verdlinnen oder Abforbiren der reichen Kohlenwaſſerſtoffdämpfe, welche 
von der Kohle in dem früheren Stadium der Deftillation abgegeben werben, 
und welche fonft in Theer verwandelt werden würden. Nach Beendigung der 
Deftillation wird der Kofs, unter möglichfter Vermeidung der Berührung mit 
Luft, in ein gefchloffenes Gefäß gebracht, in dem ein Waflerftrom ven 
oben darauf einwirkt. Der fo erzeugte Waflerdampf zerjegt die Cyanüre unter 


1) Dingl. Polyt. Journ. 230, 93. 
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Bildung von Ammoniak, welches durch die frifhen Schichten von Koks hinauf 
ftreicht, und mit den zu gleicher Zeit erzeugten Gafen weggeführt und durch 
Answafchen gewonnen wird. 

Späterhin hat Fogarty!) fein Verfahren dahin abgeändert, daß er ein 
Gemisch von Luft mit Dampf durch glithende Kohlen leitet und dann das 
ſticſtoffreiche Gas eine, in einem Erhigungsapparate auf Weißgluth erhitzte 
Ketorte pafjiren läßt, welche gepulverte Kohle und Alfali enthält. Kine 
Schnede führt der Retorte beftändig alfalijirte Kohle zu, welche auf ihrem 
Wege abwärts ſtets auf Stickſtoff mit Dampf trit. Die entflandenen 
Cyanide und Cyanate werben durd) Dampf gleich) wieder zerjegt in Ammoniak, 
Kohlenfäure, Kohlenoryd und Alkali. Die Safe gelangen zuerft in eine 
Hydraulik, in der ſich fefte, mitgeriſſene Theile abjegen und dann in Conden⸗ 
fatoren und Scrubber. 

Die Bildung von Cyaniden aus dem Stiditoff der Luft und deren Um- 
wandlung in Ammoniak führt de Lambilly?) in folgender Weife aus: Gleiche 
Raumtheile von (durch glühendes Kupfer von Sauerftoff befreiter) Luft und 
einem Leuchtgafe, den ein großer Theil des in Form von Kohlenwafferftoffen 
vorhandenen und ſämmtlicher freier Wafjerftoff durd) das bei diefem Proceſſe 
erhältliche Kupferoxyd entzogen worden ift, werben gemifcht und durch Aetzkalk 
von Kohlenfänre und Waſſerdampf befreit. In einem Cylinder hat man in- 
zwiichen ein Gemenge der Carbonate von Kalium, Natrium oder Baryım 
mit Kohle und Kalt bis zum Aufhören der Kohlenorydentwidelung erhigt und 
führt dann das Gasgemiſch bei einer Temperatur, welche ſich der Weißgluth 
nähert und einem Ueberdruck von etwa 10 bis 15cm Duedfilber langfam 
über das Gemiſch der Oxyde von Alkalien und alkaliſchen Erden, damit die 
Safe Zeit finden, unter Cyanbildung auf die legteren einzumwirfen. Bei rich 
tiger Leitung des Proceſſes verlaflen den Apparat vorwiegend Wafferftoff und 
Kohlenoryd, welche gefammelt und zur Heizung des Ofens verwendet werben. 
Zur Beſchleunigung des Cyaniſirungsproceſſes foll man zwedmäßig dem Oryd- 
gemifche Granalien von Eifen, Nidel oder Kobalt zufegen. 

Die entftandenen Cyanitre werden mit etwa ber theoretifchen Menge 
Bafler getränft und man treibt nad) etwa 24- bis 48 ſtündiger Einwirkung der 
Feuchtigkeit das entftandene Ammoniak durch Erhigen der Maſſe in Retorten 
ab. Die Reaction verläuft nach der Gleichung: 


CNK + 2H,0 = HCOOK + NH, 
Nach beendigter Zerfegung fann man den Deitillationsridftand mit 
pulverifirter Kohle mifchen und von Neuem im Cyanifirungsapparate zur 


Heritellung der Oxyde verwenden. 
Diefem ganz ähnlich find die Verfahren von I.Moung?), Madey und 





) €. Bat. Nr. 13746, 1887; Am. Pat. Nr. 417778, 1889; Am. Bat. 
Nr. 615266, 1898. — *)D. R.⸗P. Nr. 638722, E. Pat. Nr. 16049, 1890 ; 
Zeitjr. f. angew. Chem. 1892, S. 526; Chem. Ind. 1898, S. 340. — *) E. Bat. 
Ar. 24856, 1898; Chem. And. 1894, ©. 100. 
Tunge-Köbler, Eteintoblentheer. IL 2 
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Huthefon!), fowie I. E. Fell?) und man darf fid) nur wundern, daß 
diefe alte Reaction immer wieder von Neuem patentirt wird. 

$ R. Readman?) bemugt zur Erhigung des Gemiſches kohlenſtofj⸗ 
haltiger Mineralien mit Baryumcarbonat bei Gegenwart von Luft einen mit 
Kohle ausgefütterten elektrifchen Dfen. Die Charge befteht aus 5 Zhln. 
Baryumcarbonat und 1 Thl. Kohle (Oelkoks oder Holzkohle), beide femit 
pulverifirt und innig gemifcht. An Stelle des erfteren künnen auch die Onde 
oder Carbonate der anderen alkalifchen Erden verwendet werden, an Stelle 
von Ruft Generatorgafe, welche nad dem Berlaflen des Dfens zum Heizen 
benutt werden fünnen. Auch diefes Verfahren bietet keinerlei Neuerungen. 

T. L. Willfont) ftellt erft Salciumcarbid im elektriſchen Dfen ber und 
leitet Stiefftoff in die Maffe, worauf glatt folgende Reaction eintreten ſoll: 


CaC, 4 N; = Ca (CN).. 


Leitet man überhigten Wafferdampf durch die Maſſe, fo Liefert fie Ammonialk. 

Das Verfahren von Mehner) bezwedt die Umgehung der Entnahme 
des Cyanids aus dem Ofen, wodurd) die Unannehmlicjkeiten und Gefahren 
der Cyanidfabrikation befeitigt werden follen. Das Patent bezieht fi auf 
einen elektriſchen Schmelzofen, deſſen allmälig nad) unten fintender Beſchickung 
aus Kohle und Alkalien oder Erdallalien von oben Luft zugeführt wird. Tie 
Safe werden fammt den gebildeten Cyaniddämpfen Hinter der Zone der Ele: 
troden, alfo nod) innerhalb oder dicht unterhalb der Zone höchſter Hite ab⸗ 
geführt und in einen gegen Luft geficherten Kühler geleitet, der mit Kohle 
oder Koks angefüllt ift und in welchem ſich die Dämpfe verdichten. Leitet man 
dann Wafferdampf in den Klihler, wozu diefer an geeigneter Stelle mit Dampf: 
einlaß verfehen ift, jo wird das Cyanid in Ammoniak und Carbonat zerlegt: 
erftereö entweicht durd) einen Abzug, leteres bleibt im Gemiſche mit der Kohle 
zurüd und dient zu neuer Beichidung für den Keactionsofen. 

Bon anderen hierher gehörigen Patenten erwähnen wir noch: 


I. D. Gilmour, D. R.P. Nr. 73816; Wagner-Fifcher's Iahıe* 
ber. 1894, ©. 575. 

DB. Alder, D. RP. Nr. 12351, 18945, 24 334. 

Caro und Frank, D. R.-P. Nr. 88363, 92587; Zeitſcht. j 
Elektrochemie 1897, ©. 145. 

Dantworth, Amer. Pat. Nr. 569325, 1896; Zeitſchr. f. Ciet: 
trochem. 1897, ©. 348. 


Die Bedingungen, unter welden Cyan durch directe Bereinigung vor 
Kohlenstoff und Stickſtoff entfteht, find von Brenemann®) ſtudirt worden, 
wobei derjelbe zu folgenden Nefultaten gelangte: 


1) €. Pat. Nr. 6925 u. 13815, 1894. — *) €. Bat. Rr. 20722, 1889: 
Journ. Soc. Chem. Ind. 1890, p. 392. — *°) €. Bat. Rr. 6621, 189%; Ehen. 
And. 1895, ©. 123. — 9) E. Pat. Nr. 21997, 1895; Zeitſchr. f. Elektroden. 
1896, ©. 275. — °?) D. R.:P. Nr. 92810; Zeitſchr. |. angew. Chem. 1897, &. 40. 
Zeitſchr. f. Eleltrochem. 1897, ©. 145. — °) Journ. Amer. Chem. Soc. 11, Nr. | 
u. 2; Zeitſchr. f. angem. Chem. 1890, S. 173. 
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1. Die zur Cyanbildung erforderliche Temperatur ift nicht fo hoch, als 
anfangs vermuthet wurde, doch ift immerhin helle Rothgluth nöthig; für 
Ammoniak nur dunkle Rothgluth. 

2. Die Oegenwart von freiem Sauerftoff ift zu vermeiden. 

3. Wafler in geringer Menge bindert die Cyanbildung nicht, größere 
Mengen find wahrfcheinlich zur Ammoniafbildung erforderlich. 

4. Die langdauernde Berührung von Stidftoff und Koblenftoff ift 
weniger wichtig, als gründliche Miſchung aller an der Reaction theilnehmenden 
Stoffe. 

5. Die Gegenwart einer Träftigen Baſis ift Grundbedingung; unter 
gewiſſen Verhältniſſen kann auch Ammoniak ale Bafis dienen. 

6. Allalien find ald Baſen vorzuziehen, beſonders Kalt, wahrſcheinlich in 
Folge der Wirkung des leicht reducirten Metalle. Baryt wieder ift die befte 
Baſis der alfalifchen Erden. 

7. Ammoniat und Cyan entftehen aller Wahrfcheinlichkeit nad) unter 
ſonſt gleichen Verhältniſſen bei verfchiedenen Temperaturen und bei verfchie- 
denem Waſſergehalte der Gaje. 

8. Kohlenoxyd und andere reducirende Gaſe find vieleicht von günftigem 
Einflufſe, während Sauerftoff, Kohlenfäure, Dampf im Ueberfchuffe ohne allen 
Zweifel nachtheilig wirken. Die Wirkung von Scwefeldiorygd ober Schwefel- 
wafjerftoff ift nicht bekannt, aber wohl kaum günftig. 

9. Kohlenwafferjtoffe wirken günftig und geftatten unter geeigneten Ver⸗ 
hältnifſen ſowohl die Bildung von Cyan, wie von Ammoniaf ohne Mitwirkung ° 
einer anderen Bafe. 

10. Der Einfluß von Drud ift nicht ftubirt, aber wohl eines Berfuches 
werth. 

Im gleihen Sinne ſpricht ſich auch Fawſitti) aus. Nach W. Hem- 
pel?) wird die Bildung von Cyan aus Kohlenftoff durd) zunehmenden Drud 
wejentlich begünſtigt. N. Caro?) verwirft die Liebig' ſche Anfchauung, wos 
nad) der Kohlenstoff fich unter dem Einfluffe der Bafe mit Stidftoff zu Cyan 
vereinigt, welches fich an die Bafe unter Bildung von Cyanür anlagert. Er 
if vielmehr der Meinung, daß eine vorgängige Bildung von Carbid ftatt- 
findet, was aus Beobachtungen und Refultaten der erwähnten Verfahren 
hervorgeht. Die gleiche Annahme ift auch bereitd früher von Berthelot*®) 
ausgefprochen worden. ‘Derfelbe hat gezeigt, daß Acetylen unter dem Einfluffe 
der dunkeln eleftrifchen Entladung ſich mit Stickſtoff vereinigt und Blaufäure 
bildet; auf die gleiche Weife geht da8 Kaliumcarbid K,C, durch Abforption 
von Stidjtoff in Cyankalium über, wenigftens konnte die Abforption von 
Stidfloff bei einem auf beftimmte Weife hergeftellten Carbid beobachtet 
werden. 

Die fonthetiiche Darftellung von Cyaniden (und Ammoniak) aus atmo⸗ 


— 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1890, p. 30. — *) Ber. d. deutſch. chem. Bei. 
1890, S. 3388; Wagner: Fiicher’s Jahresber. 1891, ©. 588. — °) Chem. nd. 1895, 
©. 287. — 9) "Compt. rend, 67, 141. 
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ſphäriſchem Stidftoff auf feurigem Wege hat N. Caro bis jet feine gün⸗ 
ftigen Refultate ergeben, weil die angewenbeten Methoden eine ganze Reihe 
kraftverzehrender Reactionen zu ihrer Ausführung erheifchen. Vielleicht gelingt 
e8 bei der jetzigen Billigfeit des Acetyſens (aus Calciumcarbid), ſyntheliſche 
Blaufänre aus Acetylen und Stidfloff durch Anwendung des elektriſchen 
Funkens (Berthelot) darzuſtellen, oder auf demſelben Wege aus Methan 
(aus Aluminiumcarbid) und Stickſtoff (Figuier, Compt. rend. 102, 694). 
Pofitive Erfolge find aber zunächft nicht zu verzeichnen. 


C. Bildung von Ammonial bei anorganifhen dhemijden 
Gabrilprocefjen. 


In mandyen Fällen, wo Natronfalpeter zu Orybationszweden verwendet 
wird, bildet fi Ammoniak, und die Idee ift aufgetaucht, dieſes zu verwerthen. 
Dies ift z. DB. der Fall mit dem in fehr merflichen Mengen bei der Orydation 
der Schwefelverbindungen durch Salpeter in der Fabrikation von kanſtiſcher 
Soda gebildeten Ammoniak. PH. Pauli!) war der Erfte, welcher die Bil 
dung von Ammoniak bei diefem Procefie beobachtete. Lunge und Smith?) 
ftellten ausführliche Unterfuchungen über die Orybdation der Schwefelverbin⸗ 
dungen in fauftifcher Soda durd) Salpeter an. Man ift auch der techniſchen 
Gewinnung des Ammoniaks bei diefem Proceffe ſchon näher getreten, allein es 
- Scheint ſehr ſchwer, diefe Heine Menge von Ammoniak, welde in einem ſehr 
großen Bolum anderer Gafe enthalten ift, praftifch zu verwerthen. Dennoch 
ift dies im Auffig gelungen, wo man im Jahre 1884 aus diefer Duelle 
60 Tonnen fchwefelfaures Ammoniak gewonnen hat?). Das Berfahren wird 
zur Zeit noch geheim gehalten. 

In der Rohfoda und Rohpotaſche, welche dur Leblanc's Verfahren 
gewonnen werden, finden ſich befanntlic, ftetS mehr oder weniger bedeutende 
Berunreinigungen von Cyanverbindungen, welche man durch Glühen oder 
einen Zufag von Salpeter zerftört. T. T. Mathiefon und I. Hawliczel‘) 
wollen diefelben nicht durch Oxydation entfernen, fondern mit überhigtem 
Dampf von 300 bi8 500° in Ammoniak überführen. Bei Einhaltung biejer 
Temperatur, welche den Difiociationspunft des Ammoniaks nicht überfchreite, 
geht diefe Reaction nach folgender Gleichung fehr regelmäßig von ftatten: 


Na,Cys Fe + 10H,0 = 2Na,C0, + 6NH, + 460 + H, + Fe. 
Aus diefem Grunde arbeiten die Erfinder bejonder® darauf bin, beim Fe 
blanc» Sobdaprocefje möglichft viel Ammoniak zu erzeugen. Diefen Zwed 


erreichen fie durch 
1) Verwendung ſtark ſtickſtoffhaltiger Miſchkohle; 





1) Phil. Mag. [4] 23, 248. — *) Ehen. Ind. 1883, ©. 298 u. 317. — 
2) Muspratt-Stohmann, Chemie, 4. Aufl., 1, 830. — *) D. RP. Rr. 408°; 
E. P. Nr. 5456, 1836; Chem. And. 1889, ©. 439; Journ. Soc. Chem. Ind. 1889. 
p. 361. 
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2) die Einrichtung fogenannter Nachbeichidungen in den Revolverofen 
kurz vor dem Zeitpunfte ded Steifwerdens. Kin Drittel der ganzen 
Beihidungsmenge kann zu diefem Zwecke zurückbehalten werben, ohne 
bie Arbeit zu beeinträchtigen ; 

3) Einhalten möglichit niedriger Temperatur in dem Revolverofen gegen 
Ende des Procefies. 

Die Rohjoda wird, nachdem fie aus dem fen gezogen ift, durch Brech⸗ 
werle raſch gröblich zerkleinert und fällt in die Zerſetzungskeſſel, worin fie auf 
300 bis 500° abkühlt. Dann wird Dampf von ber gleichen Temperatur eins 
gelafien, wodurch die Cyanverbindungen in Ammoniak übergeführt werben; 
nach dem Abtreiben des Ammoniafs wirb die Temperatur auf 550 bis 650° 
gefteigert, fo daß die Schwefelverbindungen unter Entwidelung von Schwefel 
waflerftoff zerftört werden. Die Gewinnung des Ammonials, ſowie die Ber: 
werthung des Schwefelwaſſerſtoffs geichieht auf die befannte Weile. 

Hawliczek giebt an, daß Sobafabriten, welche wöchentlich 200 bis 
250 tons Sulfat verarbeiten, nad) diefem Verfahren jährlich 150 bis 200 tons 
ihwefelfaures Ammoniak im Werthe von 36 000 bi8 40 000 Marf als Neben- 
product gewinnen können. 

Görlich und Wihmann!) bezweden gleichfalls die Gewinnung von 
Ammoniak beim Leblanc⸗Proceß, indem fie den dabei auftretenden Schwefel⸗ 
wafferftoff auf Nitrite einwirken lafien, wobei folgende Reaction eintritt: 

NaNO, + 3H,S = NaOH + 38 + NH, + H30. 

Das Verfahren von 2. Tralls (D. RP. Nr. 41352 vom 27. Ian. 
1887) bezwedt die Gewinnung von Ammoniat bei der Yabrifa- 
tion von fchmwefelfaurer Thonerde, in Form von Ammoniafalaun. 
Zu diefem Zwede foll man dem Gemenge von organifcher Subftanz (Braun 
tohle) mit Alaunfchiefer vor der Röftung 1 Proc. Gyps zufegen. Das bei 
der Röftung aus der organifhen Subftanz gebildete Ammoniak wird dann 
nicht, wie es bisher gefchehen ift, in Form bon fohlenfaurem Ammoniak ver⸗ 
flüchtigt, fondern größtentheil® in der von ſchwefelſaurem Ammoniak gebunden, 
welches man beim Auslaugen des Höftgutes zufammen mit den Sulfaten von 
Thonerde, Kalt, Eifen ꝛc. erhält. Weber die weitere Aufarbeitung biefer Laugen 
vergleiche man die Patentbeichreibung felbft. 

Die nachfolgenden Verfahren, welche die Erzeugung von Ammoniak aus 
anorganischen Subftanzen zum Celbftzwed haben, gehören zwar naturgemäß 
nicht hierher, follen aber der Einfachheit halber hier angeführt werden. 

5. Baudoin und Escarpit?) wollen Ammoniak durd) Erhigen von 
100 Thin. Ehilifalpeter mit 40 Thln. Naphtalin auf etwa 600° erzeugen 
und den Broceß in einer Retorte mit continuirlichee Speifung ausführen. 
Aehnlich verfährt Fouler 3), welcher gleichfalls Kohlenwaſſerſtoffe mit Sal⸗ 
peter gemiſcht in einer Retorte höherer Temperatur ausſetzt. 


) D. R. . Nr. 87135; Wagner-Fiſcher's Jahresber. 1896, ©. 372. — 

) Franz. Pat. Rr. 205584, 1890; Chem.⸗Ztg. 1891, S.184; Ber. d. deutich. em. 

Öl 1892, 3, 90. — °) D.R-P. Nr. 57254, 75610, 76724; Chem. Ind. 1894, 
&. 538. 
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Diefe Verfahren fcheinen ausſichtslos zu fein, da befannt ift, daß Kohlen: 
waflerftoffe, wie Naphtalin zc., bei den hier in Frage kommenden Temperaturen 
nicht in einer Weife zerfallen, daß ſich Ammoniak bilden könnte. 

C. Kellner!) will Natronfalpeter eleftrolyfiren unter Anwendung von 
eleftrolgtifch gewonnenem Natriumamalgam. Eine Löfung von Kocfalz wird 
eleftrolyfirt mit Duedfilber als Kathode und unter Verwerthung des frei⸗ 
werdenden Chlor. Das gebildete Natriumamalgam wird als Kathode in 
einer Löſung von Natronfalpeter benutzt, in welche eine zweite Elektrode ein: 
taucht, um fo die bei der Umfegung zwiſchen Natrium und Chilijalpeter in 
Ammonium und Natriumbybrat frei werdende Elektrieität gewinnen und ver: 
werthen zu können. 

Auch Raſchen und Brod?) wollen Natronfalpeter zu Ammoniak redn⸗ 
ciren. Sie erhigen ein Gemifc, gleicher Molecitle Natronfalpeter und Koch⸗ 
ſalz mit überſchüſſiger Schwefelfäure und leiten das entftehende Nitroigl- 
hlorid mit Waſſerſtoff über glühenden, platinirten Asbeft, wobei folgende 
Reaction eintreten foll: 

 NOCC+6H =NHC-+ H,0. 
Sie wollen aud) das Nitroſylchlorid durch Stidftoff und Stidftofforgde erfegen, 
wobei dann ftatt Chlorammonium freies Ammoniak und Wafler entftehen fol. 

Aus der Reinigungsfäure (acid tar) der ſchottiſchen Schieferölinduftre, 
welche ftarf pyridinhaltig ift, will Redwood3) dadurd Ammoniak berftellen, 
daß er diefelbe mit Kalk neutralifirt und in Retorten bei Gegenwart von über: 
bistem Dampf deftillirt; er erhält dabei einen neutralen Theer und Ammo⸗ 
niak, welches 21 Proc. des vorhandenen Stickſtoffs repräſentirt, während 
63 Proc. in freiem Zuftande entweichen. Abgefehen davon, daß die Pyridin⸗ 
baſen an ſich ein werthvolles Product ſind, dürfte ſich das Verfahren in Folge 
der geringen Ausbeute an Ammoniak kaum rentiren. 


D. Ammoniak aus Urin, Spüljauche und anderen thieriſchen 
Auswurfsproducten. 


Der Urin iſt zweifelsohne die älteſte Quelle von ammoniakaliſchen Pro- 
ducten, und iſt bis zu einer verhäftnigmäßig jungen Epoche die einzige praktiſch 
zu Fabrifationszweden verwerthete gewejen. ‘Der ältefte Chemiker, der wirklid 
diefen Namen verdient, der Araber Geber, welcher in dem adıten Jahr 
hundert unferer Zeitrechnung lebte, bereitete ganz fiher Salmiak ans Urin und 
Kochſalz. Auf diefem Wege dargeftellter Salmiat war ſchon 1410 ein Handels 
artifel in Europa, und ber Jeſuit Sicard befchreibt 1720 eine von ihm im 
Nils Delta befuchte Fabrik diefer Art. In Aegypten wurde Salmiak gemadtt, 
inden man SKameeldiinger mit Salz mijchte, verbrannte und das Sublimat 
fammelte, wie wir in dein Abfchnitte „Salmiat“ näher befchreiben werben. 


1) E. Bat. Nr. 13722, 1898; D. RP. Nr. 80300; Zeitſchr. f. ——— 
1894, ©. 23; Ber. d. deutſch. hem. Geſ. 1895, Ref., S. 505. — NE. % 
Nr. 7288 , 1895; Chen. Ind. 1896, S. 6332. — ») Journ. Soc. Chem. Ind. ri 
P. 108. 
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Gefaulter Harn, in dem der Harnftoff in fohlenfaure® Ammoniak über: 
gegangen ift, ift feit Jahrhunderten von den Tärbern zur Wollwäſche und für 
andere Zwecke verwenbet worben, und findet noch jegt bis zu einem gewiſſen 
Grade diefelbe Verwendung. 

Die methodifche Auffammlung von Urin, Kloakeninhalt oder Spitljauche 
und die Aufarbeitung derfelben fir Ammoniakverbindungen ift in der Nachbar⸗ 
(haft einiger großer Städte, 3. B. von Paris, auegeführt worden; aber dieje 
Anduftrie repräfentirt nur einen Heinen Theil der ungeheuren Mengen von 
thieriichen Auswurfsitoffen, welche auf anderen Wegen fortgehen, und liefert 
nr einen verhältnigmäßig Heinen Bruchtheil der im Handel vorkommenden 
Ammoniabverbindungen. 

Normaler Urin enthält 20 bis 35 g Harnftoff im Liter, ein Erwachſener 
producirt täglich 22 bis 37 Harnſtoff, zugleich mit 1/s0 bis 1/,, dieſes Ges 
wichtes an Harnfänre. Dies entfpricht 12,5 bis 21g NH, im Tage oder 4 
bi? 7,5kg NH, im Jahre Wenn Urin fich felbft iiberlafien bleibt, fo geht 
er nad) kurzer Zeit in eine Art von Gährung Über, als deren Refultat Harn: 
ftoft oder Carbamid, CO(NH,),, in Ammoniumcarbonat, (NH,),CO,, über- 
geht, unter dem Einfluſſe eines mikroſtopiſchen Spaltpilzes. Wenn man alles 
in Urin Londons enthaltene Ammoniak gewinnen könnte, fo wiirde dies jähr- 
Ih über 60 Mill. Kilogramm ſchwefelſaures Ammoniak ausmachen. 

In Paris!) werden täglich 2200 cbm oder Tonnen Urin und Ercremente 
aus den Kloaken (fosses) entnommen, theilweife mit Eifen- oder Zinkvitriol 
deeinficirt und dem Abfigen in großen Behältern überlaſſen, wo die feiten Stoffe 
jih von ber flüſſigen Jauche trennen, welche 85 bis 95 Proc. des Ganzen 
ausmacht und nun „eau vanne“ genannt wird. In drei oder vier Wochen 
it die Gährung beendigt; der Harnftoff iſt verfchwunden und es ift haupt- 
ſächlich kohlenſaures Ammoniak entftanden, mit etwas Schwefelammonium, 
ihwefelfaurem Ammoniat, Salmiat, phosphorfaurer Ammon-Magnefia, orga- 
niihen Aminbafen und anderen Subſtanzen von intenfiv unangenehmen 
Gerude. Dabei findet ftets ein bedeutender Verluſt an Stickſtoff ftatt, theils 
in elementarem Zuftande, theils durd) Berdampfung von Ammoniaf und theile 
durch defien Oxydation zu Salpeterfäure. Am Ende der Gährung wird die 
Mare Jauche von dem fchlammigen Abfage getrennt, welcher in ‘Dünger über- 
geführt wird, aber ſtets mit großem Verlufte und mit großer Beläftigung der 
Nachbarſchaft. Verſchiedene Verfahren find zur Behandlung dieſes fehr uns 
angenehmen Schlammes eingeführt worden, weldye wir kurz befchreiben wollen. 
Das Bilange-Berfahren, welches zu Bondy ausgeführt wird, nimmt den 
ganzen Kloakeninhalt in Behandlung. Man mifcht ihn mittelft mechanischer 
Rührwerke mit einer genau gemeffenen Menge von Chemikalien, welche fchnelles 
Abfigen begünftigen follen, und hauptſächlich aus Kalkmilch vom fpecif. 
Gew. 1,16 bis 1,20 beftehen. Die Mifchung kommt zur Klärung in Be- 
häfter, welche je 500 Tonnen faſſen. Nach einer Stunde wird das Klare 


— — En — — — 


') C. Vincent, Industrie des produits ammoniacaux, Enc. chim. Fremy, 
2me gection, 10. Bd., 2. Heft, ©. 7. 
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weggepumpt; e8 hat Bernfteinfarbe und enthält freies Ammoniak. Die Eiweif- 
fubftanzen fallen mit dem fohlenfauren Kalk und den meiften Verunreinigungen 
aus. Die weggepumpte Flüffigkeit wird durch frijche Miſchung aus den Rühr⸗ 
werfen erfeßt; der Mare Theil wird wieder decantirt, und man führt hiermit 
fort, bi8 der Behälter ganz mit Schlamm angefüllt iſt. Der dide Schlamm 
wird nun durch Dampf erhigt, in welchem Zuſtande er jich leichter preflen 
(äßt, und durch Filterprefien gedrüdt. Das beim Erhitzen entweichende Am⸗ 
moniak wird in mit Schmefelfänre gefüllten Gefäßen zurüdgehalten. Tie 
aus der Filterprefie fommenden Preßkuchen find um fo reicher an Stidftoit, 
je weniger Kalt vorher angewendet worden war. Je 100 cbm Kloakeninhalt 
liefern 75 cbm Hare Jauche und 25 chm Schlamm, aus dem 6 bis 7 Tonnen 
Preßfuchen mit 50 Proc. Waflergehalt gewonnen werden, deren Düngewerth 
übrigens gering ift. Die Flüffigkeit geht in die Ammonialblaſen. 

Der Kuentz⸗Proceß wird an mehreren anderen Orten, 3. B. in Verſailles, 
ausgeführt. Der Kloakeninhalt wird in gefchloffenen Behältern aufgefammelt, 
wo er durch Zidzadcanäle paffirt und ein erftes Abjegen erleidet. Die zulegt 
herauskommende Mare Flüffigfeit geht in die Ammoniakblafen. Der die Ab 
jag wird in einen geſchloſſenen Miſchapparat gepumpt, wo man ihm Aluminum: 
chlorid, Eiſenchlorid und phosphorfauren Kalk zufegt, um ihn leichter preibar 
zu machen und ihm mehr Dingewerth zu geben. Das Heagens wird dar: 
geftellt, indem man eine Mifhung von 15 Thln. Baurit, 75 Thln. natürlichen 
Kalkphosphat und 3 Thln. Eifenorydhydrat (Brauneifenftein) mit 110 Zhln. 
Salzjäure und 150 Thln. Wafler behandelt. Zu jedem Cubikmeter des diden 
Sclammes werden 50 kg der aus der Reaction entftehenden Flitffigfeit gefegt- 
Rad) 24 ſtündiger Ruhe hat ſich eine erhebliche Dienge Harer und nur wenig 
riechender Tlüffigkeit oben angefammelt und wird decantirt, und der Ablas 
wird mittelft comprimirter Luft durch Filterpreflen getrieben. ‘Die Preßkuchen 
enthalten alle Phosphorfäure als Bicalcium- Phosphat, niedergeſchlagen dardı 
das Ammoninmcarbonat, zugleich mit Calciumcarbonat; das Eifen hat dir 
Schwefelverbindungen abforbirt und die Thonerde hat die albırmindfen und 
ſchleimigen Subftanzen jo modificirt, daß fie die Filtration nicht mehr behindern. 
Der Stidftoffgehalt des Preßkuchens beträgt 3 bis 31/, Proc., derjenige an 
afjimilirbarer Phosphorjäure 10 bis 12 Proc. 

Die hier verwendeten Ammoniakblajen müffen jpeciell darauf eingerict: 
fein, den ſolchen Subftanzen anhaftenden Gerud) zu vermeiden; fie werden um 
dritten Gapitel bejchrieben werden. 

Es ift faum nöthig, zu erwähnen, daß ſolche Proceſſe jich nur auf com 
centrirten Kloakeninhalt, nicht auf die mit Wafler verblinnte Spüljauche an: 
Waſſercloſets 2c. beziehen. 

Ueber einen volllommen gelungenen Berfuh, aus Fäcalwäſſern durch 
Deftillation mit Kalk den größten Theil ihres Stidftoffgehaltes in Form von 
ſchwefelſaurem Ammoniaf zu gewinnen, ber in Amfterdam ein Jahr lang 
fortgefegt wurde, berichtet Ketjen !). Die angewandten Apparate waren den: 





— — — 


1) Zeitſchr. j. angew. Chem. 1891, ©. 294; Chem. Ind. 1898, &. Al. 
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jenigen ähnlich, die man zur Deftillation des Gaswaſſers benugt und ver- 
mochten in 24 Stunden 50 obm TFäcalmaffer zu bewältigen. Der Gehalt ber 
lesteren an Trodenfubftanz betrug 2,018 Proc., an freiem Ammoniak, an 
Ammonfalzen und ftidftoffhaltigen Subftanzen bevedjnet auf Ammoniak 
0,326 Proc., von welchem die Rüdftände im Deftillirapparate nur noch 
0,00848 Proc. aufwiefen. Gewonnen wurden aus 8750 cbm der Wäller 
72100 kg ſchwefelſaures Ammoniak; zur Zerſetzung waren erforderlich 
123000 kg Aetzkalk und 153 000 kg Kohle, fowie ferner zur Bindung des 
Ammonial8 72 000 kg Scwefeljäure von 600 Bé. Dabei wurden die feiten 
Beftandtheile mit Kalk gemengt in Filterprefien als Kalfkuchen gewonnen, 
welde al8 gutes Düngemittel für gewiſſe Bodenarten fid) vorzüglich eigneten, 
während die Abwäfler in völlig unfchäblichem Zuftande den Flußläufen zu⸗ 
geführt werden konnten. 

Selbft wenn man den Werth diefes Düngers, welcher bei einen Troden- 
gehalte von etwa 58 Proc. 52,27 Proc. fohlenfauren Kalt, 0,518 Proc. Stid- 
Hoff, 0,155 Proc. Kali und 0,157 Proc. Phosphorfäure enthält, vernachläffigt, 
ermäßigen fich die Betriebsfoften durch den Reingewinn aus ſchwefelſaurem 
Ammoniaf auf 44 Cents pro Cubikmeter Fäcalwafier, fo daß man in Amfterdam 
ernftlich damit umgeht, alle Fäcalwäfler auf diefe Weife zu verarbeiten und 
Vorkehrungen getroffen hat, welche es ermöglichen, täglich 250 cbm zu 
bewältigen. 


° Bir wollen nun die neueren hierauf bezüglichen Patente aufzählen. 


3. P. Ridman und J. B. Thompfon (E. PB. Nr. 3305, 1882) 
jegen zu Urin oder Kloakeninhalt faulende Ochjengalle als Ferment. Der 
obere Theil des gejchloffenen Behälters, ın dem die Maſſe aufbewahrt wird, 
tteht in Verbindung mit einem mit Schwefelfäure gefüllten Behälter zur 
Abforption des entweichenden Ammoniald. Die in dem Gährungsbehälter 
zurückbleibende Flüſſigkeit wird fpäter bei niedriger Temperatur deftillirt, 
wobei die Dämpfe von der direct geheizten Blafe zuerſt durch frifche Flüſſig— 
feit in einer falten Blafe und dann in die Abjorptionsgefäße gehen. 

I. Young (D. R.P. Nr. 27034) deftillirt einen Theil der Spitljauche 
oder der Abwäſſer der Zuderfabrifen, entweder für fich oder mit Kalt gemifcht, 
bei gewöhnlichem Atmofphärendrud, ober dariiber oder darunter, ab; das 
Teftillat enthält mehr Ammoniak al8 die urſprüngliche Spuljauche. Sein 
Apparat beiteht aus einer Anzahl von langen Käften, von treppenförniger 
Anordnung, mit falfhen Böden von folcher Neigung, daß, wenn die Käjten 
mit vorher erwärmter und mit Kalk gemifchter Flüſſigkeit gefüllt find, der 
am Boden einftrömende Dampf vermittelft eines Vacuums durd) die ganze 
Batterie von Käften durchgefaugt werden fann, während frifche Yauge jort- 
während oben ein= und unten ausftrömt. Auch Cylinder kann man ftatt 
der Käſten anwenden. 

J. Duncan (D. R.⸗P. Nr. 27148 und 28436) behandelt die mit 
Kalt gemifchte und durch Abſetzen geflärte Spilljauche mit Dampf in der 
Art, daß die Temperatur von 30° nie überfchritten wird. Dies gefdjieht ver- 
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mittelft einer Batterie von Gefäßen, in denen fid) Dampf und Flüſſigkeit ent- 
gegengeführt werden. Wenn die Ylüffigkeit nur noch etwa O0,5g NH, 
pro Liter enthält, nimmt der Dampf höchſtens 1/s00 feines Gewichtes an 
Ammoniaf in einem Vacuum auf, in dem Wafler bei 21° fiedet. Man ent- 
zieht daher dem Dampfe das Ammoniak durch Schwefelfäure und verwendet 
den „gereinigten“ Dampf von Neuem (?). 

3. 3. Bolton und J. Wanflyn (D. R.⸗P. Nr. 17386) Laflen die 
Dämpfe von erhigter Spüljauche, gemifcht mit Luft oder Kohlenſäure, durch 
Schichten von poröfem Calciumfulfat, mit oder ofne Miſchung mit Salcım- 
und Eifenphosphat, Chlorcalcium, Doppelfalzen befjelben mit Chlorkaltum oder 
Chlornatrium, oder Kalium⸗Magneſiumchlorid ftreihen. Das Ammonium: 
carbonat fett fid) mit diefen Reagentien in Calciumcarbonat und Ammonium: 
julfat oder Salmiaf um. Wenn die Reaction weit genug gegangen ift, fo 
erhigt man die Mifchung, worauf die umgekehrte Reaction flattfindet: kohlen⸗ 
faures Ammoniak entweicht (jelbitredend diffoctirt in NH,, CO, und H,O) 
und die urfprünglichen Salze bleiben zurüd, um wieder benußt zu werben. 

C. H. Schneider (D. R.⸗P. Nr. 27671 und 32890) befördert die 
natürliche Abklärung der Jauche durch Zuſatz von Chlorcalcium, wobei dae 
Ammoniak in eine ſich nicht verflüchtigende Verbindung umgeſetzt und die 
ſchleimigen Stoffe niedergeſchlagen werden. Bei alter Jauche erhält man eine 
klare, leicht abzulaſſende Lauge; bei friſcher Jauche iſt eine weitere Klärung 
durch ſchwefelſaure Thonerde räthlich. 

Richters und Hagen (D. R.⸗P. Nr. 14210) preſſen Luft mitte 
durchlöcherter Röhren in eine Miſchung von Spilljauche oder Kloakeninhalt 
mit Kalk und condenfiren das Ammoniak durch Schwefeljäure in Kols⸗ 
thürmen. 

Brulls und Leclerc (E. P. Nr. 1086, 1880) laſſen die Janche 
in dünnen Schichten über erhitte Oberflächen laufen und einen, Luftſtrom bar 
über ftreichen, um das Ammoniak auszutreiben. 


3. van Ruymbede (Am. Pat. Nr. 342237) will organiſche Sub- 
ftanzen enthaltende Flüffigkeiten einem fchnellen Fäulnißproceß dadurch au& 
jegen, daß er fie als Sprühregen auf mit Fäulnigfermenten geträntte Sub: 
ftanzen einwirken läßt, in Gegenwart eines Luftſtromes, fo daß Luft, Ferment 
und Flüffigfeit in innige Berührung gebracht werden. Die entweichende Luft 
wird ihres Ammoniaks durd) Behandlung mit Schwefelfäure beraubt, und 
die rückſtändige Flüſſigkeit ebenfalls wie gewöhnlich) auf Ammoniak ver: 
arbeitet. 

Buhl und Keller (D. R.⸗P. Nr. 27 671) miſchen die Yäcalien mit 
etwas Kalkſalz und rohem Mangandjloritr (Rüdftand von der Chlorbereitung), 
laſſen abflären und bdeftilliven das Ammoniat ab. Statt Mangandlorür 
können aud) Auminiumfulfat oder Zinkfulfat angewandt werden. Auf Icbm 
Täcalien fommen 4 bi8 16 kg Zinffulfat, je nad) der Confiftenz der Maſſe. 
Dabei tritt eine Art von Gerinnen ein, fo daß ſich die flüffigen Beſtandtheile 
durch Decantiren leicht von den feften trennen lafien. Der Brei pafjirt eine 
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Filterpreſſe und die Preßkuchen werden getrocknet und gemahlen als Poudrette⸗ 
dünger mit einem Gehalte von 2,6 bis 3,5 Proc. Stickſtoff und 5,5 bis 
6,3 Broc. phosphorfaurem Kalk in den Handel gebradjt. Die Ausbeute hier- 
an beträgt 50 bis 80 Kg pro Cubikmeter Fäcalmafje. Die filtrirte Flüſſig⸗ 
feit unterliegt der Deftillation mit Kalt, wobei etwa 75 Proc. des in ben 
Fäcalien vorhandenen Ammoniaks gewonnen werden. 

Ein wenig ausfichtSvolles Verfahren auf Gewinnung von Ammontaf aus 
Fäcalien hat fih auch Wedemeyer (D. R.⸗P. Nr. 87591) patentiren 
laſſen. 

Dünger und andere ſtickſtoffhaltige Stoffe, deren Celluloſeſtoffe zur 
Pappen⸗ und Papierfabrikation geeignet find, geben beim Kochen mit Kal 
ſelbſt im Autoclaven bei 8 Atm. Drud nur etwa die Hälfte ihres Stidfloff- 
gehaltes in Form von Ammoniak ab. Sett man diefen Stoffen nad) Naft!) 
außer 5 Proc. Kalt noch 2 Proc. Kochjalz zu, fo läßt fich aller vorhandene 
Stickſtoff als Ammoniak gewinnen. 

W. Bruch?) befchreibt die Gewinnung von Ammoniak bei der Reinigung 
von ftädtifchen Abwäflern. 


E. Ammoniat aus Guano. 


Abgejehen von den zuweilen im peruanifchen Guano gefundenen Abfägen 
von fohlenfaurem Ammoniak (S. 3) kann man bedeutende Mengen von 
Ammoniak aus Guano durch Erhigen mit Kalk erhalten. Diefes Berfahren 
iit 1841 von Young patentirt worden; aber e8 kann nicht lohnend fein, da 
der directe Diingewerth des Guanos höher ald derjenige der daraus darſtell⸗ 
baren Ammoniaffaße ift. Dies geht auch fehr deutlich aus einem Patente 
von Bunte und Grahn)) hervor, welches gerabe umgekehrt auf der Ans 
reicherung des Ammoniafftidftoffs in tünftlichen Dingemitteln, wie Super: 
phosphaten und Guano beruht. Die Erfinder leiten die aus einem Colonnen- 
apparate mit Kalk unter Mitwirkung eines Gas⸗ oder Luftftromes entwidelten 
Ammonialdämpfe durd) eine Reihe von Reinigungskäften, wie fie in der 
Leuchtgasfabrikation üblich find, welche auf Hürden ftatt der Gasreinigungs⸗ 
mafje Superphosphat enthalten, oder fie fchalten direct Hinter der Condenfation 
der Peuchtgasfabrilen Superphosphatreiniger ein. Huf 20000 cbm Gas ift 
Icbm Superphosphat mit 18 bis 19 Proc. Löslicher Phosphorfäure erforder: 
Ih. Zu möglichſter Anreicherung mit Ammoniak gelangt da8 Superphosphat 
zweimal zur Anwendung, eventuell bis es einen Gehalt von 7 bis 8 Proc. 
Stichſſtoff aufweilt. 

Nah Riest) Hat fich dies Verfahren auf der Münchener Gasanftalt 
außerordentlich bewährt. 


1) D. R.⸗P. Nr. 40980; Wagner-⸗Fiſcher's Yahresber. 1888, ©. 1175. — 
) D. R⸗P. Nr. 79486; Zeitihr. f. angem. Chem. 1895, ©. 158. — °) D. R.⸗P. 
Rr. 47601; Zeitfehr. |. angew. Ehem. 1889, S.593. — *) Journ. |. Gasbel. 1887; 
Wagner⸗Fiſcher's Yahresber. 1888, ©. 91. 
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F. Ammoniak aus Snoden, Horn, Leder, Wolle, Haaren 
und anderen thieriſchen Stoffen. 


Die Berlohlung von Knochen wird in großem Maßſtabe zur Fabritation 
von Knochenkohle ausgeführt, ein Artikel, der bedeutende techniiche Verwendung 
befigt. In Deutichland und Frankreich gefchieht diefe Operation meit in 
iiber einander gefetten eifernen Töpfen, von denen eine große Zahl auf einmal 
in einem Ofengewölbe aufgeftellt find und durch ein feitliches Feuer gehetzt 
werden. Hierbei miſchen ſich die Feuergafe mit den von den verlohlenden 
Knochen ausgegebenen, und das in den lesteren enthaltene Ammoniak wird 
dadurch zu verdlinnt, um condenfirt werden zu können; auch ift von vornherem 
nicht viel davon vorhanden, da die Temperatur in diefem Falle ſehr hoch it 
und das meilte Ammoniak zerftört wird. 

In England und Schottland wird Knochenkohle meift dargeftellt durd Er- 
bitten der Knochen in eifernen oder Thonretorten, welche mit Condenſations⸗ 
apparlien nad) Art der Gasfabriken verfehen find. Hier ſammelt ſich eine Art 
Theer, da8 „Dippel’fche Del“, und etwas Ammoniakwaſſer an. Diefer Ther 
befteht größtentheils aus Pyridinderivaten und ift bisher auch auf ſolche 
verwerthet worden. Das Ammoniafwafler wird genau jo wie dasjenige der 
Gasfabriken aufgearbeitet; doch ift es wohl mehr als diefes mit Pyridinbaſen 
verunreinigt. 

In diefem Yale wird viel mehr Ammoniak als bei der Verkohlung in 
Zöpfen gebildet, da hierbei die Gafe unmittelbar, nachdem fie die Netorten vrr- 
laſſen haben, abgekühlt werben, während fe in den Topföfen der vollen Hite 
der Feuergaſe auögefegt find, wobei dad Ammoniak zerjegt wird. Ueberdirt 
ift die in den Netorten erreichte Hige geringer als im den Töpfen, und gerade 
deshalb ziehen viele continentale Fabrikanten letztere vor, weil fie befjere Knochen⸗ 
kohle liefern. 

Die zu verlohlenden Knochen müſſen zuerſt von den Fleiſchtheilen x. durch 
24 ftündiges Einweichen in Wafler, am beften lauwarmes, und mechaniſche 
Reinigung befreit werden; fie werden dann durd) cannelirte Walzen grob zer 
brochen und einem Berfahren zur Entfernung bes Fettes unterworfen. Tiei 
beftand früher ftets darin, fie mit Wafler zu kochen, am beiten in eimer dur 
eine Dampfichlange geheizten Bütte oder Pfanne, in der die Knochen in Trakt- 
förben aufgehängt find; nach einigen Stunden Kochens findet fich ſammtlichee 
Fett oben ſchwimmend und wird forgfältig abgeſchöpft, worauf die mit Kruoden 
gefüllten Körbe herausgehoben, die Knochen in benfelben gründlich gewaicen 
und durch längeres Verweilen an ber Luft getrodnet werden. In dem legten 
Jahren find verfchiedene Verfahren zur Entfernung des Fettes durch Waſchen 
mit Schwefelfohlenftoff, Benzin und dergl. eingeführt worden, wobei gefchlofiert 
Apparate angerendet werben, welche es geftatten, das Töfungsmittel wieder 
zu gewinnen, deren Beſchreibung aber nicht hierher gehört. 

Die getrodneten Knochen werden bisweilen jofort dem Bertohlung&preceht 
unterworfen, befonder8 wenn biefer in Retorten ftattfindet; wenn jie jedoch ın 
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Töpfen verfohft werden, fo zerbricht man fie gewöhnlich zuerft mittelft Zahn⸗ 
oder Riffelwalzen, und fiebt das Gut mechaniſch ab, um die verfchiedenen von 
den Confumenten verlangten Korngrößen ſchon von vornherein zu erhalten. 
Tie Heineren Theilchen, welche ald Kohle geringen Werth haben, werden zu 
Knochenmehl für Düngezwede vermahlen; die gröberen werben, jede Korngröße 
für fi, verfohlt. 

Die Knnochenverkohlungsretorten jind entweder horizontal, den Gasretorten 
ähnlich und werden in derfelben Weiſe gefeuert; ober aber fie ftehen ſenkrecht 
und können dann continuirlich betrieben werben, indem von Zeit zu Zeit ein 
Theil ihres Inhaltes unten ausgezogen und bei Ausfchluß der Luft abgekühlt 
wird, während frifche Knochen oben eingeführt werden. Die Gaſe werben 
durch ein feitliches Rohr im Obertheile abgeführt, und ftreichen zuerft durch eine 
hydraulische Vorlage oder einen ähnlichen Apparat, in dem fie durch eine Fleine 
Schicht Waſſer hindurchpaffiren müſſen; dann gehen fie in einen Kühlapparat, 
welcher aus einer Anzahl von ſenkrechten Röhren beftehei kann, die abmwechjelnd 
unten und oben verbunden und durch Luft oder einen Waflerregen gefühlt 
werden; zuletst gehen fie in einen gewöhnlichen Kokethurm („Gaswaſcher“ oder 
„Serubber). Die rüdftändigen Safe, welche noch einen fehr unangenehmen 
Geruch haben, werben in das Netortenfener zurüdgeführt und hier verbrannt. 
Dabei muß man darauf fehen, fie an einer fehr heißen Stelle einzuführen, 
damit die Verbrennung eine vollftändige iſt. Natürlich ift e8 am beten, bie 
Bewegung der Gafe durch einen Injector oder Erhauftor zu befördern. “Die 
ich condenfirenden Flüſſigkeiten läßt man in Behältern abruhen, wo fich der 
Iheer (da8 ‘Dippel’iche Del) abſcheidet; fein Gewicht fteigt manchmal auf 
1,7 bi8 2 Proc. von Gewichte der Knochen und er wird bisher meift auf 
Poridinbafen verarbeitet oder zur Heizung der Wetorten verbrannt. Das 
Anmonialwafjer wird ganz wie Gaswailer verarbeitet, wie e8 im 3. Gapitel 
beſchrieben werden wird; es giebt meiſt 6 bis 7 Proc. Ammoniumfulfat von 
Gewichte der Knochen, von ziemlich geringer Onalität und ſtark gefärbt. 
(Wenn aller in den Knochen enthaltene Stidftoff in Ammoniak verwandelt 
würde, fo würde dies eine Ausbeute von 20 bis 25 Proc. Sulfat bedeuten.) 

Ein bisweilen in Frankreich ausgeltbtes Verfahren beiteht darin, das rohe 
Ammoniakwafjer durch eine Schicht von Gyps zu filtriren; das Ammonium: 
carbonat wird hierdurch in Sulfat umgewandelt, welches man durch Ber» 
dampfung gewinnt, während unlösliches Calciumcarbonat auf dem Filter 
zurückbleibt. 

H. P. Lorenzen (D. R.-B. Nr. 9989) läßt die beim Verkohlen der 
Knochen entwidelten Safe tiber glühenden Kalt ftreichen, woburd) die theerigen 
Subftanzen verbrannt werden, und condenfirt das Ammoniak in mit verdünnter 
Schwefeljäure beſchickten Koksthürmen. 

H. J. und E. B. Caſtner (E. P. Nr. 4057, 1882) führen ebenfalls 
die Producte der continuirlichen Deſtillation von Knochen, gemiſcht mit Luft, 
durch heiße Rohren, dann über Kalkhydrat und nad) der Abkühlung in Schwefel⸗ 
ſaure. (Die Beimiſchung von Luft vor der Erhitzung wird ſicher viel Ammo⸗ 
maf zerftören.) 


| 
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Andere thierifche Abfälle (Wolle, Haare, Haut, Hörner, Federn. 
Schwämme, Leder und dergl.) werden bejonders filr zwei Zwede angewender, 
zur Blutlaugenfalze und zur Düngerfabrikation. Im erfteren, heute kaum mehr 
in Frage kommenden Falle werden die Abfälle zuweilen direct, oder nur nadı 
einfachem Trodnen, in gefehmolzene PBotafche eingetragen, wobei natiklid, fein 
Anımoniaf gemonnen werden kann. Aber zuweilen verfohlt man die thiertichen 
Stoffe zuerft in Retorten, genau wie e8 bei den Knochen befchrieben worden ift, 
und gewinnt dad Ammoniaf in derfelben Weiſe. Man bat gefunden, daß die 
verfohlten Stoffe diefelbe Menge Cyanverbindungen wie die rohen Tiefern, das 
heißt höchftens ein Fünftel von der ihrem Stidftoffgehalt (10 bis 15 Proc.) 
entfprechenden. Hiernach würde das bei der Berkohlung erhaltene Annmoniat 
ein reiner Gewinn fein; aber trotzdem wird dies nicht viel ausgelibt, weil die 
Koften der Retortenverfohlung jedenfalls den größten Theil des Gewinnes auf- 
zehren. 1000 Thle. Horn liefern nad) Dumas bei der Berkohlung 500 The. 
Ammoniatwaffer von db bis 70 Be. und 160 Thle. Dippel’fches Or Ein | 
Theil des Ammoniaks kann als feſtes Sublimat von kohlenfaurem Ammoniat 
gewonnen werden. 

Die Verwerthung diefer thierifchen Abfälle für Dingezwede findet auf | 
verfchiedenen Wegen flatt. Zuweilen dämpft man fie in gefchlofienen Gefäßen. 
wodurd) fie zerreiblich werden, mahlt fie dann und miſcht fie mit Super: 
phosphat ꝛc. Zuweilen fegt man fie ohne weitere Vorbereitung den fonft dar: 
geftellten Düngemitteln zu, aber dann zerfegen fie ſich im Boden Außerft langjam. 
Die erfolgreichfte Behandlung fcheint zu fein, fie in heißer concentrirter Schwefel 
fäure aufzulöfen, was in gußeifernen Gefäßen gefchehen kann, und diefe Säme 
zur Fabrifation von Superphosphat zu verwerthen. In diefem Falle wird ber 
meifte Stidftoff in Ammoniak verwandelt, analog der analytifchen Methode 
von Kjeldahl zur Stidftoffbeftimmung. Aber diefes Ammoniak wirb natärlid 
nie im freien Zuftande oder als ein Salz ausgefchieden, fondern fofort mit den 
anderen Theilen des chemifchen Dungers incorporirt. 

Ein anderes Verfahren geftattet das Ammoniak als ſolches zu verwerthen, 
und grindet ſich ebenfalls fo zu jagen auf ein fehr wohl befanntes analytiicet 
Berfahren, nämlich die Beſtimmung von Stidftoff mit Natrontall. L'Höte 
behandelt die Abfälle mit einer 10 procentigen Natronlauge, in der Kälte oder 
bei fo mäßiger Temperatur, daß kein Ammoniak in Freiheit geſetzt wird. Hier: 
durch werden die Stoffe in einen Brei verwandelt, oder ganz aufgelöft. Tiefer 
mehr oder weniger dide Brei wird mit gelöfchtem Kalk gemengt und bie tele 
Maſſe in gußeiferne Retorten eingetragen, wo jie erhigt wird, zuerft mäßig, 
um eine Zerftörung von Ammoniaf zu vermeiden, dann auf Rothgluth. Dat 
mit den Gaſen entweichende Ammoniak wird durch Schmefeljäure condenſitt 
Der Rückſtand befteht aus Natriumcarbonat und Kalk, aus welden durd 
geeignete Behandlung das Aetznatron (jedenfalls unvollitändig), vegenerirt und 
dann wieder verwendet werden fann. 

9. Proſchwitzky (D. R.⸗P. Nr. 10957) beſchickt Retorten mit ab- 
wechjelnden Schichten von 1 Thl. Feberabfällen und 4 Thin. Kal. Die bei 
der Erhigung entwidelten Cafe läßt er zuerft durch Condenfationsapparate zur 
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Abſcheidung von Theer, Ammoniafwafjer und rohem Ammoniumcarbonat, und 
dann durch Schwefelfäure ftreichen. Die zurüdbleibende Mifchung von ver 
tohltem Leder und Kalk dient als Dinger, die nicht condenfirten Safe zur Hei⸗ 
jung ber Retorten. 


Th. Richters (D. RP. Nr. 13 594) träntt Leder, Blut, Wolle, Haare 
oder andere thierifche Abfälle mit einer Potajchelöfung, trodnet die Mafle und 
erhigt fie in Röhren, aber nicht 6i8 zur Schmelzung. ‘Die flüchtigen Producte: 
Ammoniak, Theer und Gas, werden in gewöhnlicher Weife behandelt. Der 
Rüdftend enthält Cyankalium, cyanfaures Kalı, Rhodankalium, Kaliumcarbonat, 
shudrat, »fulfuret und Kohle. Er wird mit Wafler im Beifein von metallifchem 
Eifen oder Eiſenorydhydrat ausgelaugt, wodurch das Cyankalium in Ferro⸗ 
chankalium übergeht, das man durch Kryftallifation gewinnt; die Mutterlauge 
wird wieder zur Behandlung von thierifchen Stoffen gebraucht und das darin 
enthaltene Aetzkali durch Zulafien von Kohlenfäure während des Trodnens in 
tohlenfaures Kali verwandelt. (Ein dem obigen durchaus ähnliches Verfahren 
zur gleichzeitigen Gewinnung von Blutlaugenfalz und Ammoniak wurde fchon 
in den Jahren 1860 bis 1862 von Yunge und Juſtus Fuchs im fabrif- 
mäßigen Maßſtabe probirt, und einige taufend SKilogranım Producte her⸗ 
getellt; aber das Berfahren wide wegen der Schwierigkeit, bie Schmel⸗ 
zung der Maſſe in den Netorten zu verhindern, aufgegeben, weil fie 
ih dann fchwer herausbringen ließ und die Retorten fchnell zu Grunde 
gingen. Es ift aber möglich, daß dieſe technischen Schwierigkeiten über- 
wunden werden fünnen. Das Ammoniak ijt hierbei natürlich ein ganz fecun- 
däred Product.) 

W. H. Marriot (E. P. Nr. 4369, 1881) deftillirt thierifche Abfälle in 
einem Ofen, an deſſen Boden eine Mifchung von Generatorgas mit der genauen 
zur Berbrennung nöthigen Menge von Luft eingeführt wird. (Jedenfalls 
wird die Temperatur hier zu hoch fein, um die Bildung von Ammoniak zu 
begünftigen.) 

Berfuche, welche Mond!) zur Gewinnung von Ammoniak aus Leder⸗ 
abfällen anftellte, führten zu keinem günftigen Reſultate. Durch Deftillation 
in eifernen Retorten wurde nur die Hälfte des vorhandenen Stidftoffs in Form 
von Ammoniak gewonnen; 6 bi8 8 Proc. defielben blieben noch in der Kohle 
und and ein Zuſatz von Kalfhybrat verbeilerte die Ausbeute nur um 1 bie 
1,5 Proc. Beſſere Rejultate wurden erzielt, wenn der verfohlte Rüdftand noch⸗ 
mals mit Kalkhydrat gemifcht und wiederholt deftillirt wurde, doch blieb auch 
in diefem Falle die Ausbeute weit hinter ber theoretifchen zurüd, fo daß die 
Kohle ſchließlich, gemiſcht mit anderen Stoffen, nur als Dünger Anwendung 
finden konnte. Aehnliche Erfahrungen wurden aud) in einer Fabrik für Knochen⸗ 
tohle ſpäter gemacht. 


ı) Journ. Soc. Chem. Ind. 1889, p. 505; Zeitſchr. für angemw. Ehemie 1889, 
&. 513; Chem. Ind. 1890, S. 86. 
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G. Ammoniak als Nebenproduct bei der Zuder: 
fabritation. 


Die Runkelrüben enthalten 
. . —C H,—C 0— 
Betain (Ceimethölglheocol, (CH;), N | ) 


—0 
Aſparagin H,(NB,) nn 0R) 
CH,.CO.NH, 

und andere hemifche Verbindungen, bei deren Zerfegung Ammoniak (mit Tui- 
methylamin) abgefpalten wird. Dies wird durch den Zuſatz von Kalf zur 
Reinigung des Nübenfaftes erleichtert, und in ber That entwidelt der Saft 
nachher während feiner Concentration fortwährend Heine Diengen von Ammo 
nit. Dean hat mehrmals vorgejchlagen, dieſes zu gewinnen. 

Vibrans (D. RP. Nr. 15513) afpirirt den mit Ammoniak gemengten 
Dampf, welcher fich im oberen Theile bes Dickſaft⸗Verdampfapparates anfammelt, 
mittelft einer Pumpe und läßt ihn durch eine Säure ftreichen; ebenfo behandelt 
er das aus den Saturationspfannen entweichende Ammoniat. 

J. Hudec!) erhielt bei der Berdampfftation der Zuckerfabrik Kremfier 
bei normaler Temperatur aus dem erften Körper aus 100 com Condenfationt 
wafler 0,0432 g Ammoniak, während die gemifchten Condenſate aus bem 
erften und zweiten Körper im Mittel aus 100 ccm noch 0,0320 g Ammonia! 
ergaben. Nach ihm läßt fich dafielbe aus den Dämpfen der Säfte durch Ein⸗ 
ſpritzen von Alaunlöfung gewinnen. 

Zu dem gleichen Zwecke fchlägt Pölele?) eine Behandlung der wicht 
condenfirten Kochdämpfe bezw. der Brüden, bevor fie die Heizkammer der Ver⸗ 
dampfapparate erreichen, mit gasförmigen, oder heißen, zerftänbten, flüfjigen 
Säuren vor. 

Weit wichtiger ift e8 aber, das in viel concentrirterem Grabe in der 
Schlempe, d. i. dem Nüdftande von der Gährung und Deftillation ber 
Melaffe, enthaltene Ammoniak zu gewinnen. Das befanntefte Berfahren zu 
diefem Zwecke ift das von E. Bincent?), deilen Hauptzwed bie Fabrikation 
von Trimethylamin und Chlormethyl ift; aber auch bedeutende Mengen von 
Ammoniak werden dabei erhalten, nämlid in einer Fabrik etwa 1600 kg 
fchwefelfaures Ammoniak aus 98 Tonnen Melaffe oder 400 Tonnen Schlempe 
pro Tag. Die eingedampfte Schlempe wird in Retorten verkohlt und die Safe 
der Condenſation unterzogen; die ſich abfcheidende theerige Fläffigkeit wird mit 
einer Säure gefättigt und etwas eingedampft; beim Erkalten kryſtalliſiren die 
Ammoniakſalze aus, welche ſchwerer löslich als die Salze der Aminbafen fin. 
Eine weitere Menge Ammoniak erhält man bei ber trodenen Deftillation 
des ſalzſauren Trimethylamind. Das fo erhaltene Ammoniakjalz (gewöhnlid 
t) Zeitſchr. f. Zuderind. in Böhmen 19, 339; Wagn.⸗Fiſcher's Jahresber. 
1895, &. 817; Zeitiähr. f. angew. Chemie 1897, S.123. — *) D. RB. Rr. 52885. 
— °) Compt. rend. 1877, 21. Mai und 8. October. 
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Salmiak) iſt durch Eiſenchlorid und Chlorblei aus den angewendeten Gefäßen 
ftarf verunreinigt, und wird gereinigt durch Auflöfen in Waller, Zuſatz von 
Scwefelammonium, Filtriren, Kryſtalliſiren und Ausichlendern der Kryſtalle. 

E. Ernft (D. RP. Nr. 13871) miſcht mit der auf 1,38 concentrirten 
Schlempe noch heiß 25 Proc. getrockneten und gemahlenen Torf, 3 Broc. ge 
mahlenen Aetzkalk und 6 Proc. fettes Del. Die Mifchung wird in ein halb- 
chlindriſches Blech gebracht und mit diefem in eine glühende horizontale Ketorte 
eingefchoben, wobei Eiſenſchienen die unmittelbare Berührung zwifchen dem 
Bleche und der Retortenwandung verhindern. Die ſich bildenden Gaſe werden 
wie gewöhnlich behandelt. Weitere Patente defielben Erfinders (Rr. 17869 
und 18549) befchreiben anderweitige Einrichtungen zur Entzuündung ber 
Miſchung von Schlempe und Torf u. f. w. 

R. Lederer und W. Gintl (D. RB. Rr. 17874) calciniren die con- 
centrirte Schlempe in contimuirlichem Strome bei einer Temperatur von 350 
bi8 400° in einer horizontalen, mit archimedifcher Schranbe verfehenen Retorte, 
io daß die Schlempeloble fortwährend an dem anderen Ende herausfommt und 
zur Gewinnung der KRalifalze bereit ift, während die Gafe nad) Bincent’8 Ber- 
fahren (jiehe oben) behandelt werden. 

F. X. Broſche (D. RP. Nr. 14433) glaubt, daß 60 bis 70 Proc. des 
Stickſtoffs der Schlempe ald Ammoniak gewonnen werden, wem man die 
Schlempe über Kalikalk deftillirt, den man durch eine Miſchug von Schlempe⸗ 
tohle und Kalt erhält. Bis 80 Proc. erhält man, wenn die Dämpfe außerdem 
durch eine mit Kalikalk gefüllte Röhre geleitet werden. 

Die Badifhe Gefellihaft für Zuckerfabrikation (D. RB. 
Rr. 15 702) exrtrahirt Schlempelohle mit Waſſer, madjt die Töfung mit Kalt 
cauftiich, verdampft die Lauge und fegt davon fo viel zu concentrirter Schlempe, 
daß auf je 100 Thle. trodener Schlempe 5 bie 15 Thle. Kalkhydrat fommen. 
Dann wird die trodene Deftillation wie gewöhnlich ausgefiihrt. 

Haring, Ehrenberg & Co. und M. Baswitz (D.R-B. Rr. 15751) 
laffen concentrirte Schlempe oder die von dem Osmoſe⸗ oder Elutionsverfahren 
tonımenden Laugen in jehr dünnem Strome in auf Dunkelrothgluth geherzte 
Retorten eintreten, fo daß faft augenblidliche Vergafung eintritt. Die Gafe, 
welche jehr reich am theerigen Stoffen find, werben in zwifchen den Retorten 
liegenden Röhren überhigt, wobei der Theer (mit etwas Ammoniak?) zerſtört 
wird, und gehen dann in Condenfationsapparate. 

Bergl. and) das Patent von R. Schiller (D. RP. Nr. 38596). 

Selbſt aus der Schlempepotafche, welche zumeilen etwas Cyankalium 
enthält, wollen Legrand und Dubernard (Fr. Pat. 27. Dec. 1876) Ammo- 
nial durch Behandlung mit Dampf erhalten, nämlich 1 bis 4 Proc. Ammon» 
fulfat von ber Botafche (das wird fich faum bezahlt maden!). 

Emil Meyer!) will aus Melaſſerückſtänden neben Ammoniaf und Alkali 
jagen gleichzeitig Oralfäure gewinnen. Er verjchmilzt die Rüdftände mit dem 
gleihen Gewichte Kali» oder Natrouhybrat bei einer Temperatur von 180 bis 
)D. RP. Nr. 43435. 

Yunge-Köhler, Eteinkoblentbeer. II. 3 
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220°. Ohne Schäumen findet gleichmäßige Ammoniafentwidelung ftatt, wäh: 
rend die organische Subftanz zum größten Theil mit dem Alfali oralfaures 
Salz bildet. Die Menge des zugeſetzten Alkalis joll das 8= bis 20 fache des in 
der Melafje bereits enthaltenen Alkalis betragen, je nad) der Menge der organifchen 
Stoffe der Melafje. Aus der gelöften Schmelze wird die Draljäure durch Kalt 
gefällt oder durch Eindampfen als Natriumfalz gewonnen. Die Mutterlange 
davon wird wie jede Melaſſeaſche auf Potafche oder Soda ꝛc. weiter verarbeitet. 
Dieje können cauftifirt und wieder in den Betrieb zuridgegeben werben. Die 
Cauftifirung wird mit den dünnen Entzuderungslaugen audgeführt, welche nad; 
gehöriger Anreicherung mit Yeblali in ‘Dreilörper - Verdampfapparaten ein 
gedampft werden und zum Berfchmelzen der Melaſſerückſtäude dienen. Zum 
Cauſtiſiren kann der bei der Entzuderung des Kalkſaccharates im Ausſcheidungs⸗ 
verfahren erhaltene Aetzkalk benutt werden. 

C. Uhl & Eo.!) haben ein Zufatpatent zu diefem Verfahren genommen. 
Die Berbefjerung befteht darin, daß fie in einer Zerfegungsblafe Aeglali 
Schmelzen und dann die vorher beſtimmte Menge der Abfalllauge durch geeignete 
Vorrichtungen allmälig eintragen. Es ſoll hierdurch einer allzu ſtürmiſchen 
Ammoniafentwidelung vorgebeugt werden, fo daß man e8 ganz in der Hand 
bat, je nach Bemeſſung der jeweils zugegebenen Laugenmenge und der Friſt 
zwifchen den einzelnen Zugaben die Entwidelung des Ammoniafs nad; Belieben 
zu regeln. 

2. Sternberg”) dampft die von überfchüfligem Kalt, Strontian oder 
Baryt befreiten Melafjeentzuderungslaugen auf etwa 459 Be. ein und miſcht 
diefelben mit dem 12/g= bis 2fachen Gewichte zerfleinerten Koks oder Glüh⸗ 
rüdftandes. Die Melafje wird getrodnet und zerkleinert und im ähnlichen 
Retorten deftillirt, wie folche zur Wiederbelebung der Knochenkohle üblich find. 
Am oberen Ende der Retorten wird überhister Waſſerdampf eingeführt, welcher 
zufammen mit den entwidelten Gafen am unteren Ende entweicht; nach Entfernung 
des überſchüſſigen Dampfes werben die Safe einem mit Ziegelfteinen ansgefegten 
Rieſelthurme zugeführt, in welchem fie einer freie Schwefelfäure enthaltenden 
Ammonfulfatlöfung entgegen geleitet werden. Das hier entweichende Waſſer⸗ 
ga8 gelangt in einen Gaſometer unb dient zur Heizung der refulticenden 
Ammonfulfatlöfung bis zur Kryſtalliſation. Das Verfahren bezwedt eine 
befjere Ausbeute an Ammoniak, indem die im oberen Theile der Retorte aut 
friſchem Materiale anfänglich entwidelten flüchtigen Stieftoffbafen zuſammen 
mit Waflerdampf über die glühende poröfe Mafle im unteren ‘Theile ber Reterte 
geleitet werden, welche als Contactkörper dienen und die Verwandlung der 
Stidftoffbafen in Ammoniak bewirken. 

Neuerdings hat Sternberg?) fein Verfahren, bezw. den dazu dienenden 
Apparat bedeutend verbeſſert. Er theilt mit, daß die Entbindung des Ammo⸗ 


1) D. R.⸗P. Nr. 47 190, Zujag zu D. R.⸗P. Nr. 43485; Ber. d. deutſch. dem. 
Geſ. 21 [III], ©. 460. — *) Am. Bat. Nr. 486647, 1892; D. R.⸗P. Nr. 7842; 
Chem. nd. 1893, ©. 341; Zeitichr. f. angew. Chemie 1893, ©. 652; Wagn.Filder't 
Jahresber. 1894, ©. 463. — ?) D. RB. Nr. 105 638; Zeitſchr. f. angew. Chemie 
1899, S. 1063. 
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nials and dem wie vorftehend präparirten Material unter 100° beginnt und bei 
150° ſchon fehr beträchtlich, ift, daß aber bei einer Temperatur von 300° bereits 
mehr als 50 Proc. der Stidftoffverbindungen in Ammoniak übergeführt werben. 
Bei ſteigender Temperatur bildet ſich auch ans dem ſchwerer zerjeglichen Stid- 
Hoffverbindungen Ammoniak, und bei etwa 500° ift die Zerjegung praktiſch 
beendet. Fig. 4 zeigt den zur Ausführung biefes Proceſſes dienenden Apparat 
im Langenſchnitt. Aus der Zeichnung ift eine Feuerung mit brei über ein« 
ander gelagerten Heiztammern erſichtlich, in welche je eine horizontale Retorte 
eingebaut ift; die Retorten find durch verticale Röhren mit einander verbunden 
und mit mechanifc bewegten Förderfchneden ausgerüftet. Man erficht daraus 
ferner an ber oberften Retorte den Fullrumpf a,, welcher zum Einbringen bes 
Moteriales, und an der Big. 4. 

unterſten Retorte das 

Rohr d, das zur Ent 

fernung der ausgenutz ⸗ 

ten Beſchickung ber 

fimemt ft. Die heißen 

Berbrennungsproducte 

sieben von dem feue- 

rumgeramme A aus nach 

derjenigen Stelle, welche 

als das Hinterfte Ende 

der Heiztammer B bes 

zeichnet werben foll, und 

gelangen von hier aus 

durch den ſentrechten 

Zug C in das vordere 

Ende der mittleren Heizlammer D, um aus biefer durd) den Zug E hindurch in 
das Hintere Ende ber oberen Heizfammer F und von diefer ans durd) den am 
vorderen Ende angeorbneten Zug G nad) dem Schornfteine zu ftrömen. Das 
zu behanbelnde Material wird von dem Fullrumpfe a, aus in der Nähe bes 
vorderen Endes der oberften Retorte a in dieſe eingeführt und durch die in 
Umdrehung verſetzte Forderſchnede az nad; hinten bewegt, um bort durch das 
ſenkrechte Rohr a, in das Hintere Ende der mittleren Retorte d zu gelangen. 
Die Förderfchnede d, bewegt ſodann das Material nad; dem vorberen Ende 
der Netorte b, wo es durch das ſenkrechte Rohr d, im die unterfte Retorte c 
abgeführt wird. Förderſchnecke c, ſchafft daſſelbe hier nad} Hinten in dem 
Kühler d, aus welchem es nad Oeffnen des Schenkels d, in einen unteren, 
gefrikmmten Raum abgeführt werden kann, um ſchließlich durch Oeffnen der 
Thut dy ins Freie gelafien zu werben. 

Der untere Theil des Kühfers d iſt fo eingerichtet, daß er mit dem Rohre 
€ verbunden werben ann, welches an eine Gaspumpe angeſchloſſen ift. Diefe 
dient dazu, die gasförmigen Producte abzuführen und zugleich) durch die gefammte 
Retortenanlage hindurch einen Luftſtrom zu führen, der durch den Fullrumpf 
@, eintritt umd feiner Menge nad) durch entfprechende Regelung der Gaspumpe 

3” 
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beherrfcht werben fanın. Das Ammoniak, welches in den entmidelten Galen 
enthalten ift, wird nad) einer der fpäter zu befchreibenden Methoben firitt. 

Na dem D. R.P. Nr. 86400 von H. und W. Batafy!) werben die 
braunen Entzuderungslaugen auf etwa 709 Briy eingedampft und mit dem 
halben bis gleichen Gewichte geglühter Thonerde innig vermiſcht. Die Melafie 
gelangt in eifernen Retorten zur Deitillation, ohne ſich dabei ſtark aufzublähen 
oder gar überzufchlumen. Die aus den Retorten entweichenden Safe ſtreichen 
über grob zerfleinerten, zur ſchwachen Rothgluth erhigten Kalt, welcher fid in 
einer mit der Retorte combinirten Borlage befindet. Nachdem ſie dann m 
einer Borlage mit Waſſer etwa ?/, ihres Ammonialgehaltes in Yorm vom 
Carbonat abgegeben haben, pafficen fie noch einen Abforptionsapparat mit 
concentrirter Schwefelfänve, welche den Reſt des Ammoniaks entfernt, umd dienen 
dann zur Heizung der Apparate. Theerproducte treten bei diefem Berfahren 
faft gar nicht oder doc) nur in ſehr untergeordneter Menge auf. 

Der in der Retorte verbleibende Rückſtand wird mit Waſſer erſchopft, 
wobei Alfalieluminat in Löſung geht und ein Tohliger Rückſtand hinterbleibt, 
welcher von Neuem zur Behandlung der Laugen dient, bis fein Thonerdegehalt 
annähernd verbraucht ift. Durch Abkühlen fcheidet ſich aus der Löfung der 
größte Theil des Kaliumaluminates in fefter Form aus, während die Löſung 
beim Carbonifiren colloidale Thonerde neben Alkalicarbonaten liefert. Ans der 
Löſung der letteren kann man das Natriumcarbonat in Form des ſchwer⸗ 
löslichen doppeltfohlenfauren Salzes abjcheiden. 

5. O. Mathieffen?) leitet die Gafe flüchtiger organifcher Stidſtoff⸗ 

verbindungen, welche beim Vergaſen von Melaſſeendlaugen entſtehen, über 
glühende Contactkörper, welche im Weſentlichen aus Alkali⸗ oder Erdallali⸗ 
aluminat beſtehen. Dieſe Contactkörper, die durch Erhitzen von Baurit mit 
Schlempekohle, roher Potaſche, Soda und dergl. gewonnen werden, ſollen in 
ihrer Wirkungskraft von praktiſch unbegrenzter Dauer ſein, weil ſie die bei 
der Zerſetzung der organiſchen Subſtanzen entſtehende oder von außen zugeführte 
Kohlenfinre nicht binden, ihre Baſicität ſich alfo conftant erhält, während die 
anderen bisher verwendeten Gontactmaffen, wie Aetzkalk, Natronkall x., dur 
Aufnahme von Kohlenfänre fehr bald unbrauchbar werden und häufig erneut 
werden müffen. 

Nach einem weiteren Patente deflelben Erfinders ’) wird die MRelnflefchlempe, 
ähnlich wie bei dem Patente von Pataky, nad) der Concentration mit Alfalı- 
oder Erdaltalialuminat, event. noch unter Zuſatz von Banxit, als Berdidung® 
mittel, bezw. Contactmaffe vermifcht und zu Ziegeln geprekt, welche nad) dem 
Trocknen (nad) D. R.⸗P. Nr. 78442) bei 100 bis 110° in Oefen ober 
Retorten geglüht werden. Das dabei entweichende Anmoniak wird im bekannter 
Weife firirt, während der Retortenrüdftand, ähnlich wie bei Bataky, weiter 
verarbeitet wird. 

Dei der Behandlung der Melafle mit Kalk und Weingeift zur Gewinnung 


!) Wagner: Filher’8 Yahresber. 1896, ©. 371. — 9 D. R.⸗P. Rr. 914E: 
Chem. Ind. 1897, ©. 73. — 9) D. R.:B. Nr. 938397; Chem. Ind. 1897, ©. 556; 
Zeitiehr. f. angew. Chemie 1897, ©. 572. 
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von Zuder enthält der von dem Caleciumſaccharat abbeitillirtte Alkohol Am: 
moniat. H. Steffens (D. RP. Nr. 23594 ımd 24549) behandelt ihn 
mit Schwefel», Kohlen-, ſchwefliger oder Phosphorfäure oder mit ſauren Salzen, 
um das Ammoniak zu gewinnen. Das Verfahren ditrfte wohl kaum rentabel fein. 

Renere Patente find: Peceker Zuderraffinerie, Ung. Priv. v. 24. Juli 
1899, Belg. Pat. Nr. 144254, v. 5. Aug. 1899; Fiſcher, E. P. Nr. 15815, 
1899 ; letzteres will fogar Ammoniak aus „leichten Weinen“ gewinnen! 

Aus allen in Deutſchland verarbeiteten Rüben könnten nach einer ungeführen 
Shägmg gegen 15000 Tonnen jchwefeljaured Ammoniak im Jahre gewonnen 
werden 1), wonon aber weitaus ber größte Theil verloren geht. Die neueften 
Beitrebungen in der Verarbeitung der Melaflefchlempe laufen übrigens darauf 
hinaus, den darin enthaltenen Stikftoff in Form von Cyan zu gewinnen, 
welchem Berfahren bei der fteigenden Production an Ammoniak aus Kofereien 
und Hochðfen, fowie der zunehmenden Bedeutung des Eyanfaliums im ber Gold⸗ 
gewinnung wohl die Zukunft gehört 2). 


H. Ammonial aus Torf. 


Der Torf enthält eine fehr bedeutende Menge Stidftoffverbindungen, 
meiftens vermuthlich jchon in Form von Ammoniafjalgen, die zum Theil durch 
die Zerſetzung organifcher Materie gebildet und zum Theil aus der Luft ab» 
jorbirt find. Der Gehalt an Stidftoff fteigt zuweilen auf 4 Proc., und durd) 
trodene Deftillation geben die beften Torfforten bis zu 8 Proc. ihres Gewichtes 
an ſchwefelſaurem Ammoniak; felbft geringe Sorten liefern 4 Proc. 

Nach neueren Unterfuchungen von Chuard?) findet in der im oberen 
Theile der Torflager vorhandenen Torferde bei deutlich faurer Meaction eine 
lebhafte Nitrification ftatt, wern man Luft auf diefelbe einwirken läßt. Erde, 
welche friſch völlig frei von Salpeterfäure war, enthielt nach drei Monaten 
0,020 Broc., nad; ſechs Monaten 0,062 Proc. und nad) einem Jahre 0,298 Proc. 
N,0,. Ein Zufag von kohlenſaurem Kalk fcheint der Nitrification nur hinderlich 
zu fein, und es ift unentichieden, ob Hier der Nitrificationsvorgang von dem in 
der Adererde verlaufenden Procefle verjchieden ift, oder ob andere Milro- 
organismen die Salpeterfänrebildung veranlaflen. 

Die trodene Deftillation des Torfes ergiebt ferner einen an Phenolen, 
Eifigfänre und Paraffin reichen Theer und ift zur Gewinnung diefer Producte 
an einigen Orten in Deutichland und Frankreich ausgeübt worden; aber dies 
iM vermmthlich jegt wegen der Concurrenz veicherer Materialien, wie Braun» 
kohle und bituminöſer Schiefer, aufgegeben worden. Das Aufhören dieſer 
Induſtrie mußte auch die Gewinnung von Ammoniak durch diefes Verfahren 
wieder aufheben. 

Zuweilen ift Torf in befonders conftruirten Gasgeneratoren behandelt worden, 
wo da8 Ammoniak aus dem Gafe ausgewafchen wurde, ehe diejes für Heizzwecke 


i) Muspratt's Chemie, bearb. v. Stohmann u.. Kerl, 4. Aufl., 1, ©. 380. 
— 9) Bergl. Reihardt u Bucb, D. N.⸗P. Nr. 87725. — *) Compt. rend. 
1892, 114, 181; Chem.-Ztg. 1892, Repert. S. 53. 
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verwendet wurde. Ein folder „gazogene distillateur“, conſtruirt von Len⸗ 
cauchez, ift in C. Bincent’8 Industrie des produits ammoniacauz, ©. 82, 
abgebildet und bejchrieben, aber die Gewinnung von Ammoniak in diefem Falle 
muß ebenfo, wie die jpäter zu befchreibende Gewinnung von Ammoniaf aus 
Öasgeneratoren, im Allgemeinen als meiftens unprofitabel bezeichnet werden. 
H. Grouven hat ein befonderes Studium der Gewinnung von Am: 
moniak aus Torf gewidmet, befonders aus dem von „Bruhmooren“ und „Orän 
fandsmooren“ gewonnenen, welcher zumeilen bis 3,8 Proc. Stidftoff enthält. 
Das Prineip von Grouven's Berfahren (D. R.⸗P. Nr. 2709, 13718, 
18051) ift folgendes. Man miſcht den feuchten Torf mit Kreide, um den 
Schwefel zu binden, erhitzt die Mifchung in ftehenden Cylindern mittelft der 
von den fpäteren Stadien des Procefjed übrig bleibenden Gafe und läßt die 
gafigen Producte diejer trodenen Deftillation durch eine aus Torf, Kreide und 
Thon in beftimmten Berhältnifien zufammengefeste „Contactfubftang“ reichen, 
welche in Yorm von Draimröhren gebracht ift und in ſtehenden Cylindern auf 
paflende Temperatur erhigt wird. Hier wird der Stiditoff unter dem Ein- 
flufle des in den erften Eylindern abgegebenen glühenden Waſſerdampfes, jowie 
der Kohlenwaflerftoffe und des Wafferftoffs großentheils in Ammoniumcarbonat 
verwandelt, welches durch Gyps firirt und in Ammoniumfulfat umgewandelt 
wird (S. 29); oder auch dur Strontiumfulfat (D. R.-P. Nr. 34086). 
Grouven's Verfahren wurde von einer Gefellfchaft erworben, und an 
gedehnte Berfuche wurden damit in großem Maßftabe angeftellt, aber ohne peca- 
niären Erfolg, trog des damaligen hohen Ammoniakpreiſes. Mithin ift damit die 
Trage der Verwerthung der großen im Torfe enthaltenen Stidjtoffmengen noch 
nicht al8 gelöft zu betrachten, da eine Soncurrenz mit den Verfahren, bei denen 
das Ammoniak nur Nebenproduct ift, bisher unmöglich ift. | 
Ein Patent von Rüderer, Los und Gumbart!) vereinigt die Gewin⸗ 
nung von Ammoniak und Eijfigjäure aus Torf mit derjenigen von Preffohle, 
bietet aber für die Darftellung des Ammoniaks ſelbſt nichts Bemerkenswerthes. 
Nach Unterfuhungen von P. Runge?) entweicht beim Schweelen von 
Moorjubftanz ein Theil des in derfelben enihaltenen Stidftoffs in Form von 
Nitriden, von organischen Bafen der Pyrrol- und PByridingruppe, von Ammen x. 
Mit fteigender Temperatur treten Cyanammonium und geringe Mengen von 
Ammoniak neben Theerdämpfen auf. Die Umwandlung des Stidftoffs der 
flüchtigen, ftieftoffhaltigen Verbindungen in Ammoniak gelingt jedoch nur beim 
Meberhigen derfelben mit Waflerdampf auf große Oberfläche bietendem, glühen- 
dem, ftark kalkhaltigem, poröfem und feuerfeftem Material. ‘Der größere 
Theil des Torffticftoffs bleibt aud) hier in dem Koks zurüd, und zwar im um jo 
größerer Menge, je niedriger die Temperatur beim Schmweelproceß gehalten wird, 
und je forgiamer die Einwirkung des beim Schweelen gebilbeten Waflerdampfe? 
auf die heiße Kohle vermieden wird. Seine Ueberführung in Ammoniel 
gefchieht durch Vergafen des glühenden Kols mittelft überhigter, mit Waſſer⸗ 
i) D. R.⸗P. Nr. 53844; Wagn.Fiſcher's Yahresber. 1891, S. 2. — )D.R$. 
Nr. 62589; Zeitſchr. f. angem. Chemie 1892, ©. 461; Chem. Ind. 1892, ©. 378; 
ibid. 1898, ©. 340. 
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dampf geſchwängerter Luft bei möglichft niedriger Schweeltemperatur. Der 
Baffergehalt der Berbrennungsfuft richtet ſich nad) dem Aſchengehalte der 
Kohle und kann die ein bis zweifache Gewichtsmenge des Koks betragen. 

Die Apparatur, in ber fi) der Proceß vollzieht, ift in den Abbildungen, 
Fig. 5 und 6, dargeftellt. Der ald Schweelraum dienende Theil A des in Fig. 5 
dargeftellten Dfens ift ähnlich den Braunkohlenſchweelapparaten derart ein 


Big. 5. 


Sie. 6. 


gerichtet, daß die Ummantelung des 
Schweelraumes die Canäle x für die 
Zuführung der Heizgafe enthält, während 
im Inneren deſſelben eine aus gloden 
artigen, über einander geftülpten Kör- 
pen g gebildete Einlage den entftehenden 
Dämpfen, nicht aber dem zu verarbeis 
tenden Materiale einen Abzug nad) dem 
Inneren der Einlage geftattet. Im ober 
ten Theile des Schweelraumes A, inners 
Halb der von dem gußeifernen Glocken⸗ 
Tingen g gebildeten Einlage, ift eine 
magerechte Scheidemand a (f. Fig. 6) angebracht, welche die Darrzone von der 
darunter befindlichen Schweelgone trennt. Die in der Darrzone gebildeten 
Waſſerdampfe treten durch bie Deffnungen der oberhalb der Scheidewand « Liegens 
den Glodentinge g und entweichen durch das Rohr S, während bie in der 
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Schweelzone ſich bildenden Dämpfe durd) das Rohr B (vergl. Fig. 6) abgejangt 
werden. 

Der vorgetrodneie Torf gelangt abwärts in die Schweelzone uud aus 
diefer im entgaften, auf die Entziindungstemperatur erhigten Zuſtande durch 
den Hals W in einen Generator G, in welchem der Koks unter Zuführung 
überhigter feuchter Luft vergaft. Die in der Schweelzone erzeugten Theer⸗ 
bämpfe und flidftoffhaltigen, flüchtigen Stoffe werben durch Rohr B abgejangt 
und gelangen in eine mit kalkhaltigem, poröſem Theerkoks gefüllte Retorte C, 
welche durch Heizgaſe in hellroth glühendem Yuftande erhalten wird. Tie 
entftandenen Zerfegungsproducte, welche hauptfäcjlich aus Theer, Anrmoniat 
und brennbaren Gaſen beftehen, durchziehen die Hydraulik D, wo fich der ſchwer 
flüchtige Theer abſcheidet, alsdann einen Waflerfcrubber Z zur Abfcheidung der 
mitgerifjenen Theerbeftandtheile und feften Ammoniakverbindungen, dann einen 
Säureferubber Z, zur Abjorption des flüchtigen Ammoniaks und endlich noch 
einen mit Kammern verjehenen Delfcrubber F zur Aufnahme der flüchtigen 
Kohlenwafferftoffe. Die gewaſchenen, von Theer und Ammoniak befreiten 
Schweelgaſe werden durch das Rohr X in die Teuerung der Retorie geblajen. 
Der aus der Schweelgone in den Generator G gelangende Koks giebt hei ber 
Vergafung mit Üüberhitter feuchter Luft an Ammoniak reiche Gafe, welde durd 
das Rohr H aus dem Generator abgeführt werben. 

Diefe Safe treten, nachdem fie zur Vorwärmung der Luft in der durch 
den Apparat L veranfchaulichten Weife gedient haben, in eine theilweife mit 
Waſſer gefüllte Kammer X, in welcher eine Anzahl Schaufeln Waſſer umher: 
iprigen. Dabei kühlen fich die Gaſe auf 100° ab, während Flugſtaub, ſowie 
das in Form von Salzen vorhandene Ammoniak, weldes im Verhältniß zum 
flüchtigen Ammoniak einen procentual nur geringen Theil ausmacht, zurüd- 
gehalten werden. Aus dem erhaltenen, von Zeit zu Zeit abgelaflenen Waid- 
waſſer gewinnt man das Ammoniaf durch Deftillation anf bekannte Weiſe. 
Die auf 100° abgefühlten Safe paffiren nun den Säurefcrubber Q, in welchen: 
ihnen das Ammoniak durch Schwefelfäure entzogen wird. 

Den entweichenden Gaſen, welche in Folge der hohen Temperatur im 
Säureferubber Q mit Feudjtigkeit gefättigt und im Folge deſſen nicht her 
kräftig find, entzieht man das Wafler durch Abkühlen mit fermvertheiltem, 
kaltem Wafler in einem zweiten Scrubber Z, in welchem die Temperatur ber 
Safe auf + 30° finkt, fo daß fie hinreichend getrodnet durch Rohr O in die 
Teuerung vermittelft des Gebläfes X geblafen werben können. ‘Das aus dem 
zweiten Scrubber R mit einer Temperatur von ungefähr 80° abgelaflene Waiter 
wird auf einen dritten Scrubber T' gepumpt, in welchem es einen durch Gebläle 
Z eingetriebenen Xuftftrom auf 70 bi8 80° anmwärmt und mit Fenchtigken 
ſättigt. Das abgefühlte Waſſer kehrt in ben Scrubber R zurid, während der 
angewärmte feuchte Luftitrom, nachdem er auf 200 bis 300° überhitt worben 
ift, unter den Treppeuroft N burd) Rohr M geblafen wird, wo er fich mit den 
üiberhitten Wafjerdämpfen der Darrzone, welche durch Rohr S amgejangt 
werben, unter Verwendung geeigneter Miſchdüſen ganz oder theilweiſe vereinigt. 

Durch eine auf ber Sohle des Generatord angebrachte Schnede T wird 
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die Aſche continuixlich aus diefem entfernt in dem Maße, wie die Verbrennung 
des Koks erfolgt. Der Neigungswintel des Treppenroſtes N wird jo gewählt, 
daß derfelge den natürlichen Bbſchungswinkel des zu vergafenden Torfkoks über⸗ 
fteigt, fo daß ein gleichmäßiges Nachfinfen von Kols aus dem Schweelchlinder, 
fowie der Moorjubftanz in dem zwifchen dem Glockenſyſteme und der Eylinder- 
wand befindlichen Raume ftattfinbet, wobei der Glockenhut des Schweelcylinders 
ſtets mit frifchem Torfgrus bedeckt gehalten wird. 

E. Pieper!) erhigt den Torf in einer drehbaren Retorte zunächſt ſchwach, 
um ihn zu entwäflern und zu fchweelen. Nachdem dies geſchehen, wird’ die 
Retorte Rärker, jeboch vortheilhaft nur bis zu kaum beginnender, jehr ſchwacher 
Rothgluth erhitt, wobei gleichzeitig Waflerdampf eingeleitet wird. Dabei voll- 
ziehen fich die Reactionen 

C + 2 H,0 = CO, + 2H,, 
welcher die erforderliche Wärme von außen zugeführt werden muß, und 
N+3H—= NH, 

welche etwas Wärme entwidelt. Die Menge des während des „Dämpfproceſſes“ 
im die Retorte einzuführenden Waflerdampfes richtet fich nach der Zuſammen⸗ 
jegung der Rohmafle. Dem entweichenden Gemiſch von Ammoniak, Waſſer⸗ 
ftoff und Kohlenfänre wird erfteres durch Schwefelfäure entzogen, während das 
reftirende Waflergas zum Heizen Verwendung findet. Nach dem Austreiben 
des Stidftoffs aus dem Koks, welches gleichzeitig mit dem Auftreten brennbarer 
Safe beenbet ift, wird die Trommel unter Luftabſchluß von dem ftidftofffreien 
Koks entleert. " 

Später hat Pieper im Berein mit Fellner und Ziegler?) diejes Ber- 
fahren dahin abgeändert, daß die aus dem „Schweelprocefje” und dem „Dämpf⸗ 
procefie* fich ergebenden Gafe auf zwei Wegen abgeleitet und behandelt werben. 
Die Trennung wird dadurch erreicht, daß nad) völliger Beendigung des Schweel⸗ 
procefjes der Weg, ben die Schweelgaje genommen haben, durch ein Ventil ab- 
gejperrt wird, während durch ein bis dahin geſchloſſen gehaltenes Ventil ein 
zweiter Weg flir die Dämpfgafe frei gemacht wird. Dieſe legteren find frei 
von Theer und nur noch durd) etwas Flugftaub verunreinigt, der durch eine 
Wafchvorrichtung entfernt wird. Die ben Wäfcher verlafienden Safe beftehen 
lediglich aus Waflerftoff, Kohlenoryd, Kohlenjänre und Ammoniak und find 
direct zur Darftellung reiner Ammoniafpräparate geeignet. ‘Das Gasgemenge 
aus dem Schweelprocefie dagegen enthält nur etwa ein Drittel des im Roh⸗ 
matertale vorhanden gewejenen Stidjtoffs in Form von Ammoniak und muß 
im Intereffe der Reinheit der daraus zu gewinnenden Ammoniakſalze und nicht 
minder auch des Theers in einen trodenen Staubſammler von Flugſtaub 
befreit werden, worauf der Theer mechanisch aus den Condenfationsprobucten 
abgeſchieden und diefe im Uebrigen durch abermalige Deftillation mit Kalt in 
befaunter Weiſe gereinigt werden. 

12) D. R.⸗P. Nr. 87061 u. Rr. 93746; Zeitihr. f. angew. Chemie 1896, 
S. 30; 1897, ©. 702; Wagn.⸗Fiſcher's Jahresber. 1896, ©. 371. — 9) D. R.P. 
Nr. 937056/6; Zeitihr. f. angem. Chemie 1897, ©. 640 u. 708. 
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Fig. 7 zeigt den Ofen, wie ihn die Erfinder neuerdings zur Ansführung 
bringen. Die cylindrifche Retorte A ift innerhalb des Ofens B um ihre Ache 
drehbar. Das Dampfeintrittsrohr C und das Ableitungsrohr D für die gas 
förmigen Producte treten je von einem Ende her in der Achsrichtung durch 
Stopfödife 1 beym. 2 in bie Metorte ein. Leptere ruht vermittelf der fan | 
fränge 7, 7 an jedem Ende auf Walzen 8, 8 und wird durch ben Zahufran 9 | 
an einem Ende in Drehung verjegt. Die Füllung und Entleerung der Retorte 
erfolgt duch die Transportfchnede 10, die in dem Gehäufe 11 entlang der 
Innenwand von A geleitet ift. Wird die Trommel aus ber im der Figur dar- 
geftellten Lage um 1809 gedreht gedacht, fo ſchließt der Stugen 12 (jenes 

Big. 7. 





Gehäufes 11) an den- Rumpf E an, durch welden die Retorte gefüllt wird. 
Yı der in der Zeichnung dargeftellten Lage erfolgt die Entleerung der Retorte 
in ein Transportgefäß F, indem die Schnede durch Kreuzen des Antriebed den 
umgefehrten Weg gedreht wird. 

Die Heizung ber Retorte geſchieht durch den Dfen B mit Gas, weldet 
durch das Rohr H mit Abfperrventil A in die Miſch- und Entzindungsfanmer 
N bezw. b, eintritt, in welche durch Rohe G gleichzeitig vorgewärmte Luft ein 
geführt wird. Das Gemiſch ans b, gelangt durch die Canäle de in bie Heiz: 
tammer db des Ofens. Die Berbrennungsprobucte durchziehen die Canäle b; 
und be, bevor fie in den Fuchs d, entweichen. In dieſem erfolgt bie Anwär- 


Ammoniak aus bitumindfen Schiefern. 43 


mung der Berbrennungsluft, und e8 ift zu dieſem Zwecke der Anfang bes Rohres 
@ hier eingebaut. 

Durch Abfperrorgan # ift das Dampfrohr C mit dem Rohre J (für über- 
higten Dampf) verbunden; die Abflußleitung D kann mittelft der Abfperrorgane 
kim der Reihe nad) an die Abflußrohre K für Waſſerdampf (während der 
Trocknung), Z für die Probucte der trodenen Deftillation (während des 
Schweelprocefies) und M für das Gemisch von Waſſergas und Ammoniak 
(während des Dämpfprocefies) angeichloffen werden. 

Zur Durdführung des Gegenftromprincipes werden zwedmäßig eine 
Anzahl diefer Apparate in entfprechender Weife verbunden. 

Neuerdings erhielt M. Ziegler ein D. R.⸗P. Nr. 145374 zur Ber 
tofung von Torf unter gleichzeitiger Gewinnung der Nebenproducte. 

Ueber die Verwerthung des Torfs auf Ammoniak ꝛc. fpricht ſich übrigens 
A. Frank recht fleptifch aus: „Daß der feiner chemifchen Natur nad) zwischen 
Holz und Steinkohle ftehende Torf bei der trodenen Deftillation auch ähnliche 
Prodncte an Theer, Ammoniakwaſſer und Eſſigſäure liefert wie die vor⸗ 
genannten Robftoffe, ift ja unbeftreitbar, und ebenfo ficher ift, daß man diefe 
Producte zır euchtöl, Ammoniakfalzen u. dergl. concentriren umd veredeln kann. 
Auf diefe Taboratoriumsergebniffe hin find nun, namentlich in Irland, aber 
auch im Deutichland, große Sapitalien in Fabritanlagen geftedt, von denen man 
fi) enorme Gewinne verſprach, und jelbft nachdem durch Erſchließung der 
amerikaniſchen Petroleumlagerftätten und das raſche Sinken der Preife bes 
Ammoniaks und anderer Stidftoffverbindungen die Unmöglichkeit der Con⸗ 
currenz befonderer Anlagen zur Zorfdeitillation für jeden Sachkundigen offen 
lag, hörten damit die Projecte und Verſuche noch nicht auf, obgleid) das Ende 
ſtets der Berluft des Capitals war.“ 


Il. Ammoniaf aus bituminöjen Sciefern. 


Die Deftillation von bitummöfen Schiefern zum Zwede der Darftellung 
von Delen und Baraffin ift eine fehr wichtige Induftrie, welche namentlich in 
Schottland, wo ein pafjenbes Rohmaterial maflenhaft vorkommt, große Dimen⸗ 
fionen angenommen hat. Bei der Condenfation der Dele wird auch Ammo- 
niakwaſſer erhalten und daraus in Schottland eine fehr bedeutende Menge 
von Ammoniumfulfat gewonnen. Viele von ben unter K. befchriebenen neuen 
Procefien zur Gewinnung von Ammoniak aus Kohle beziehen fich anf bituminöſe 
Schiefer und brauchen hier nicht befonders befchrieben zu werden. Wir erwähnen 
hier nur das Patent von Playfair (E. Pat. Nr. 3977, 1882), welcher mit 
dem Schiefer vor der Einführung in die Retorten Alkali oder alkaliſche Erde 
(Kalt) miicht, um die Menge des in NH, verwandelten Stickſtoffs zu ver- 
mehren, und das von A. Neilfon und 3. Snodgrafs (E. Pat. Nr. 4902, 
1885), welche, nachdem das Del faft ober ganz in gemöhnlicher Weiſe aus 
horizontalen, verticalen und geneigten Retorten abgetrieben ift, die äußere 


I) Verb. d. Ber. 3. Bel. d. Gewerbfl. in Preußen, 1897; Zeitjehr. |. angem. 
Chemie 1898, ©. 17. 
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Heizung einftellen und ein Gemenge von Luft und Waſſerdampf eimführen 
Die Luft verbrennt den in der Netorte zurüdgebliebenen Tohligen Rücſtand, 
und die vermehrte Hitze verurjacht die Entwidelung einer großen Menge 
Ammoniak außer dem fchon bei der erften Deftillation erhaltenen. Derartige 
Berfahren haben wir im Borhergehenden jchon mehrere kennen gelernt; fie 
find natürlich unter entjprechender Anpafiung an die Natur des Materinles 
ebenfowohl für Torf und Steintohle wie für jedes andere , ftidftoffhaltige 
Naturproduct anwendbar. 
Nach Young und BeilbyN) liefern fchottifche Schiefer bet der trodfenen 

Deftillation auf 100 Thle. Stidftoff umgerechnet: 

17 Broc. als Ammoniak im Deftillat, 

20,4 „ im Theer, 

62,6 „ im rüdftänbigen Koks. 


Wird jedoch in die in heller Rothgluth ftehenden. Retorten Waflerdampf 
eingeblafen, jo ändert ſich dies Verhältniß wie folgt: 

74,3 Proc. al8 Ammoniak im Deftillat, 
204 „ im Theer, 
49 „ im Koks. 

Bei Verausgabung von nur 1,25 Thln. Dampf auf 1 THL Schiefer find 
alfo etwa 70 Proc. alles vorhandenen Stidftoffs in Form von Aumonial ja 
gewinnen, während das gleichzeitig auftretende Gas folgende Zuſammen⸗ 
ſetzung hat: 


Kohlenfänre . . . . 16,60 Proc. 
Kohlen . . . » 810 „ 
Methan . . . -» .. 2330 „ 
MWaflerftof - - - - 2860 „ 


Stidfoff . . . » . 4440 „ 


Bezüglich der Literatur über biefen Gegenftand verweifen wir auf bie 
Arbeiten von Redwood?), Gr. Heusler?), Henriquest), Beilbn’), 
Henderfon®), ganz befonders aber auf das ausgezeichnete Werk von Red: 
wood: A practical Treatise on Mineral Oils and their By- Products, 
London 1897. 

Im Uebrigen ift die Gewinnung bed Ammoniaks aus bituminöfen Schie 
fern, welche ja einen Uebergang zu den Steintohlen bilden, jo vollftändig analog 
derjenigen aus den legteren felbft, daß anf den nüchften Abſchnitt verwieſen 
werden Tann. 

Wie groß die Production an Ammoniak aus bituminöfen Schiefem in 
Schottland ift, und welchen enormen Aufſchwung diefe Induftrie im dem legten 


») Beitiähr. f. angew. Chemie 1898, S. 264. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 
1894, p. 108. — ®) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 1897, ©. 2748; Zeitſchr. |. anger. 
Chem. 1898, ©. 65. — *) Chem. Revue 1898,,p. 61. — °) Journ. Soc. Chen. 
Ind. 1897, p. 876; Zeitſchr. f. angew. Chem. 1898, ©. 87. — *) Journ. Soc 
Chem. Ind. 1898, 16, 984; Zeitjchr. f. angew. Chem. 1898, S. 299. 
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20 Jahren genommen hat, geht aus einer Zufammenftellung von ©. Beilby 
(loe. cit.; Zeitfchr. f. anger. Chemie 1898, ©. 87) hervor. Danach betrug 
die Production an: 











Schwefel). 











| Bitumindjen Ammoniat Bitumindien —— 
Jahr | Schiefern daraus Jahr Schiefern daraus 
Tonnen Tonnen Tonnen Tonnen 





K. Ammoniak aus Kohlen. 


Ganz abgeſehen von dem vier Fünftel unſerer Atmoſphäre bildenden 
elementaren Stidftoff ift eine ungeheure Menge davon in Form von organischen 
Subftanzen ober von Zerfegungsprodncten derjelben vorhanden. Aber file alle 
praftifchen Zwecke ift alles dies nur von geringer Bedeutung als Duelle von 
Ammoniak im Vergleiche zur Steinkohle. Obwohl nur ein geringer Antheil 
des in den Kohlen enthaltenen Stidftoffs in Yorm von Ammoniak nutzbar 
gemacht wirb, fo werden dod) in der jetigen Praris fait alle unſere Erforder⸗ 
niſſe ans diefer Duelle gedeckt, neben welcher nur noch die bituminöfen Schiefer 
Schottlands (f. o.) in Betracht kommen. 

Der Gehalt der Kohlen an Stidftoff übertrifft bei weiten das, was ſich 
von dem Stickſtoff der friichen Pflanzenfubftanz, welche die Kohle bildete, ab- 
leiten läßt. Solche Pflanzenfubftanz enthält felten über 0,1 Proc. N, während 
wir in der Kohle 10» bis 20 mal fo viel finden. Dieſer Ueberſchuß von 
Stickſtoff mag zum Theil in Form von Ammoniat aus der Atmojphäre 
objorbirt worden fein (S. 3); aber aller Wahrfcheinlichkeit nach ftammt er 
großentheild von den Ueberreften der Thiere, welche zur Steinkohlenperiode 
febten, wie man auch denfelden Urfprung den ftidftoffhaltigen Subftanzen ber 
Ditummöfen Schiefer zufchreibt. 

Der Gehalt der Kohle an Stidftoff ſchwankt von etwa 1 bi8 2 Proc. 
Nah C. Meymott Tidy (Priv.-Mitth.) enthält Kohle aus: 


Wald . -» » . . 091 Proc. N 
gancaffire . . . . 15 „ „ 
Rewefll . . . . 132 „ „ 
Schottland . -. . . 14 5, „ 
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W. Forfter!) fand: 


in Anthracit aus Wald. - -. . - . 091 Bro. N 
„ englifher Kohle . . oo . . 166—175 „ n 
„ Schottifcher Eannellohle -. . . . . 128 5, » 


Knublauch? fand in fünf weftphälifchen Kohlen 1,215 bis 1,612 Proc, 
in zwei englifchen 1,102 und 1,443 Proc. Stidftoff. 

E. Schilling?) zeigte, daß die früheren Stickſtoffbeſtimmungen in Kohlen 
(und Koks) mittelft des Dumas’fchen Verfahrens oder mit Natrontalt wide 
genau find, wie aud) ſchon Yorfter gefunden hatte. Schill ing wendete die 
auch für diefen Zweck weit befier geeignete Stidftoffbeftimmungsmethode von 
Kieldahl ant) und erhielt damit folgende Refultate: 





| Einzelverſuche Mittel 
Weſtphäliſche Kohle („Conſolidation“) . . 1,50— 1,49 | 1,50 Proc. X 
Saarkohle („Heinitz J.)........ 1,09—1,02 ı 106 „ 
Schlefiſche Kohle („Königin Zuije‘).. . . 1,38—1,35 | 1,37 „ » 
Böhmilhe Kohle („RittiH‘) . - ... . 1,38—1,34 i 1% „ » 
Sächfiſche Kohle („Bürgergewerlidhaft“) . 1,25—1,15 | 120 „ » 
Engliſche Kohle („Boldon gas-coal“). . 1,49—1,40 | 165 „ . 
Pilſener Cannelkohle (Plattenkoble).. . . 1,51—1,46 | 149 „ > 
Böhmifhe Braunkohle (Hallenau) . . . | 0,56—0,48 | 052 „ » 
| 


Im Allgemeinen 'zeigte fi), daß der Stidftoffgehalt einer Kohle mit 
fteigendem Sauerftoffgehafte der Kohlenfubftanz abnimmt. 

Nur ein Meiner Theil des Stidftoffs der Kohlen wird im Form ven 
Ammoniak verwerthet. Mehr ald 90 Proc. der in allen Ländern verbraudten 
Kohle wird in ſolcher Weife verbrannt, daß die Gewinnung des Ammoniakt 
aus den DBerbrennungsproducten faft oder ganz unmöglich ift, umd von den 
übrig bleibenden 10 Proc. wird nur jener Theil vollftändig zur Gewinnung 
von Ammoniak verwerthet, aus dem Leuchtgas fabricirt wird, während die Ge 
winnung von Ammoniaf aus Kofsöfen u. ſ. w., von der wir nachher handeln 
werden, in Deutfchland zwar bereits hod) entwidelt, aber in den übrigen Ländern 
noch in der Entwidelung begriffen if. Dies zeigt fi) am deutlichften aus der 
nachfolgenden Tabelle der Production Englands an Sulfat in den legten 
Jahren: 


— — — — — m — — 


1) Proc. Inst. Civ. Eng. (®b. 77, Thl. 3, ©. 28). — *) Journ. |. Gasbel. 
1883, ©. 440. — °) Inaug.Diſſ., Münden 1887 (durd Güte des Berf. uns je 
gänglih). — *) Wie dis S. Shmig (Stahl u. Eiſen 1886, ©. 47) ſchou etwas 
früher gethan hatte. 
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Engl. tons (NH,,SO, 








Aus Sasanflalten . . . . | 87000 | 118634 | 119645 | 127498 132 724 
„ Soböfen ...... 5500 | 10075 | 14588 : 16511 | 17772 
„ Gäieferölwerten. . . ! 22000 | s2208 | 38326 | 37822 | 37158 
„  BaSgeneratoren, Rofes | 

reien eo 220... | 3000 | 83448 | 7088 Ä 9078 | 10624 








| 117500 | 159455 | 178641 | 190909 | 198 273 


Somit ift in England bislang der größte Theil des im Handel vor: 
kommenden Anımoniat8 ein Nebenproduct der Gasfabrilation. Seit ungefähr 
20 Jahren wird aber jene weitere ungeheure Duelle von Ammoniak in jener 
anderen Art, Steintohle zu deftilliren, ausgenugt, welche zur Gewinnung von Koks 
für hüttenmännifche Zwede ausgeübt wird. ‘Der Fortſchritt in diefer Richtung 
{ft anfänglich nicht fehr fchnell geweien, weil der Preis des Ammoniaks rapid 
niederging, was an fich beweift, daß bisher im großen Ganzen die Nachfrage das 
Angebot nicht überfteigt. Sobald dies der Fall fein wird, werben zweifelsohne 
die Koksöfen allgemein für die Gewinnung von Ammoniak und die damit ver- 
bundene von Theer, welche wir im zweiten Gapitel des erften Bandes ausführlich 
behandelt haben, eingerichtet werden. Erſt wenn dieje zweite Ammoniakquelle 
ſchon ganz erheblich beanfprucht jein wird, wird e8 wahrſcheinlich werden, daß die 
weiteren in bem vorliegenden Capitel bejchriebenen Methoden zur Vermehrung der 
Ammoniatproduction zu vortheilhafter Ausübung gelangen. Aber die Nutzbar⸗ 
machung des Stidjtoffs auch derjenigen Kohlen, welche für häusliche Zwecke 
und zur Dampferzeugung verbrannt werden, wovon fo oft geträumt und ge- 
ſprochen worben ift, fcheint erft der aller entfernteften Zukunft anzugehören, 
auf welche wir an biefem Orte nicht NRüdficht zu nehmen brauchen, um fo 
weniger, als noch fein irgendwie brauchbarer Borfchlag zur Ausführung jener 
Idee aufgetaucht ift. Faſt aller Stidftoff der wirflid) verbrannten Kohle 
entweicht in elementarer Form, da die Temperatur viel zu hoch für die Bil- 
dung und das Beitehen des Ammoniaks if. Nur dann können wir hoffen, 
eine irgend beträchtliche Menge von Ammoniak zu erhalten, wenn die Kohlen 
niht im eigentlichen Sinne verbrannt, fondern troden deftillirt werden, 
wie dies bei der Gas⸗ und Kolsfabrikation geſchieht, oder durd ganz eigen» 
thinmliche Behandlungsarten, die wir weiter unten befprechen werden, die aber 
bisher nicht mit Vortheil ausgeführt werden konnten. 

Scheurer-Keftner zeigt!), daß das beim Berkofen der Kohle gewonnene 
Ammoniaf nur unter den günftigften Annahmen (bei einem 8 Mi. pro Tonne 
nicht überfchreitenden Kohlenpreife) den VBerluft an Wärmewerth beim Ber- 
tofungsproceß aufmwiegen Tann, und daß daher die Vorſchläge zur Revolutio- 
nirung unſeres Feuerungsſyſtemes, wonach man Kohle gar nicht mehr direct 


1) Compt. rend. 97, 179. 
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zum Feuern benutzen, ſondern in Koks, Theer, Ammoniak und Heizgas ver⸗ 
wandeln ſoll, in der Luft ſchweben. 

Allerdings wäre es für die Landwirthſchaft hoch erſehnt, wenn Auımoniat 
für Düngezwede noch viel billiger al8 bisher geliefert werden könnte. Gegen 
wärtig wird ber Stidftoff der fünftlichen Düngemittel zum größeren Theile in 
Form von natürlichem Natronfalpeter geliefert, weldher ausſchließlich aus Chile 
zu uns fommt, und deſſen jährlic) für Iandwirthichaftliche Zwede verwendete 
Dienge man auf 300 000 Tonnen berechnet hat. Da Natronjalpeter 16 Proc. X 
enthält, fo ift diefe Menge — 48000 Tonnen Stidftoff. Nehmen wir die 
jegige Gefammtproduction an Steinkohlen auf ber ganzen Erde — 360 Mill 
Tonnen pro Jahr und ihren durchſchnittlichen Stidftoffgehalt — 1,33 Prec., 
fo finden wir, daß der Stidftoff der jest in einem Jahre verbrauditen Stein: 
fohlen 4800000 Tonnen, oder gerade 100 mal fo viel als der des zu Dinge: 
zweden dienenden Chilefalpeters ift!). Hiernach wäre e8 genügend, em Hun- 
dertftel des Stidftoffs der Kohlen in Form von Ammoniak zu gewimen, m 
allen in der Landwirthichaft verwendeten Salpeter zu erfeben. 

Wenn der Diingemwerth des Ratronfalpeters und des fchmwefeffanren Amme- 
niaf8 genau im Berhältnifie ihres Stidftoffgehaltes ftände, fo wilrden 100 Thle. 
des erfteren gleichwerthig mit 78 Thin. des legteren fein. Aber die wirklich 
im Handel erzielten Preiſe find hiermit nicht in Uebereinfiiunnung. Bunte) 
hat diefe Frage ausführlich beſprochen. Er betont, daß als Dlngemnitel 
Natronfalpeter jedenfalls ſchneller und thättger, aber Ammoniumfulfat, obwehl 
langſamer, auch nachhaltiger wirkt, daß letzteres nidyt, wie erfterer, durch det 
Regenwafſer ausgewafchen wird, und daß daher auf die Länge das ſchwefelſarre 
Ammoniak vortheilhafter als ber Salpeter fein follte. Dies ſcheint durch die 
Thatſache beftätigt zu werden, daß der Preis des Stidfloffs im Aunmontet 
faft immer höher al8 der im Natromfalpeter ift, im Verhältniß 17:15. Vergl. 
hierüber Weiß, Zeitjchr. f. angew. Chemie 1899, ©. 110. | 
Die jährlichen Einfuhrzahlen für Deutfchland waren: | 
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Preis Preis reis des 
tons pro tons pro tons * Are 
100%g| 100 kg 1 











| | Ä 
! 
| 42 596 samt. 26 ME. 29 200 22 a. 32.062 I1ame.! 83 114 16 





(NA,),SO, 86 ssb 

GCNB.). CO, | 1461/60 „| 1805 06 „| 1617162 „| 1926189 ni 150% » 

Gpitefalpeter | 384710 117 „ | 404382 17 „469 515 165, 40 ıs „1465493 163, 
| J 





Die deutſche Production 3) an fchwefelfaurem Ammoniak belief fi, ab 
gejehen von Heineren Lieferungen folcher Gasanftalten, welche der Anmozial: 


_ ) €. Winkler, Jahrb. |. Berg: u. Hüttenweien in Sachſen 18%. — 
2) Schilling's Journ. f. Gasbel. 1885. — *) Zeitſchr. des oberjchl. Berg⸗ u. Hütten: 
verein: 1898, dur Chem. Ind. 1898, ©. 491. 
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Berfanfsvereinigung nicht angehören, im Jahre 1896 auf 218378 tons, 1897 
auf 32418 tons; aus diefer Zufammenftellung ift erfichtlich, daß der Abfag 
jährlich um rund 100 Proc. fich gefteigert hat. 

Für das Jahr 1898 wird die Erzeugung an fchwefelfaurem Ammoniaf 
geſchätzt: 


in England . . . .. . etwa 215 000 tons 
„ Deutfchland und eher - „100000 „ 
„ Vrankih . . . . 30000, 
„Belgien und Holland 22200 .30000 „ 


im Ganzen etwa 375 000 tons 


gegen etwa 330 000 t im Jahre 1896. 
Die deutſche Production vertheilt fich mit etwa 


46 000 t auf den Bochumer Bezirk, Ejchweiler und die Saar, 
40 000 t auf Ober⸗ und Niederfchlefien und Defterreich und 
14 000 auf die Sasanftalten. 


Die ftatiftiichen Erhebungen des Deutfchen Reiches haben gezeigt, daß ber 
Verbrauch der Tandwirthichaft an jchwefeljanren Ammoniak mit der fort- 
während fleigenden Production gleichen Schritt Hält. Es fteht daher zu er- 
warten, daß auch für die Zukunft fi) aus einer allmälig fteigenden Zunahme 
der Heritellung von fchwefelfaurem Ammoniak Abfapverlegenheiten von längerer 
Tauer wohl kaum ergeben, fo lange bei der Preisbemeflung Mäßigkeit beob⸗ 
adıtet wird. Das Bebürfniß der Landwirthichaft im Allgemeinen und ber 
deutichen im Befonderen an ftidftoffhaltigen Düngemitteln ift noch jo erheblich, 
daß bei rationeller Dewirthichaftung noch bedeutend größere Mengen berjelben 
erforderlich find, als fie heute hergestellt, bezw. geliefert werben können. Zur 
Erreichung einer ſolchermaßen gefteigerten Verwendung derſelben ift es aller 
dings erforderlich, daß die Kenntniß der Bedingungen einer rationellen Düngung 
immer mehr Gemeingut der deutfchen Landwirthe wird, und daß diefelben and) 
eine Verbeſſerung ihrer Lage in dem Beftreben befunden, die heutigen, durchaus 
ungenügenden Ernte Ducchichnittserträge auf eine ſolche Höhe zu bringen, wie 
fie bei intenfiver Bewirthſchaftung und rationeller Düngung erwartet werden 
dürfen. 

Nach vergleichenden Düngungsverfuchen, welche Wagner?!) mit Chile- 
falpeter und fchwefelfaurem Ammoniak angeftellt Hat, ift unter den günftigften 
Boden⸗ und Witterungeverhältniffen die Wirkung des Ammonialſtickſtoffs zu 
etwa 90 Proc. derjenigen des Salpeterftidftoffd anzuſchlagen, dürfte aber im 
Durchfchuitt aller in der Praxis vorfommenden Fälle diefer gleich fein. Dar- 
aus ergiebt fi), daß auch die Verwendung dieſes Düngeſalzes für die Folge 
eine immer allgemeinere werden wird, jo daß eine Leberproduction wohl kaum 
zu befürchten ift. 





1) Journ. f. Gasbel. 1892, S. 601; Chem.:3tg. 1892, Nep., S. 338; Chem. 
Ind. 1898, ©. 338, 
Lunge⸗Köbler, Gteinkoblentbeer. IL 4 
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1. Erzeugung von Ammoniak bei der Leuchtgasfabrikatien. 


Bei der trodenen Deftillation von Kohle, wie fie in den Gasfabriken für 
den Hauptzwed der Darftellung von Leuchtgas ausgeführt wird, muß man zur 
Reinigung des Gaſes dafjelbe kühlen und wafchen. Hierbei werben daraus 
zwei Producte erhalten, ein öliges und ein wäſſeriges, welche fi) durch Ab- 
jegen in Behältern von einander trennen und Theer und Gaswaſſer liefern. 
Bon dem erfteren haben wir in dein erften Bande diefes Wertes gehandelt. 
Das letztere, welches ftet8 gemeinfam mit dem Theer auftritt, kommt ebenfalls 
fowohl von der Hydraulik al8 von den Condenfatoren und Wafchern, wobei des 
zuerft condenfirte, wegen der höheren Temperatur, ärmer als das fpätere if. 
Wohl in allen Gaswerken läßt man alle Flüſſigkeiten zufammenlaufen und 
verfauft oder behandelt fie weiter al8 Ganzes. Etwas Gaswafler bleibt immer 
dem Theer beigemengt und wirb bei feiner weiteren Klärung und Entwäflerung 
erhalten (Bd. I, S. 307 und 340), aber dies ift eine verhältnigmäßig fleme 
Menge und wird von den Heineren Theerbeftillationen, welche nicht zu gleider 
Zeit Lieferungen von Gaswaſſer zur Verarbeitung bekommen, verkauft oder 
einfach weglaufen gelafien. 

Etwas mehr Ammoniak condenfirt fich noch in den Kifenorydreinigern 
und ift daher in der gebrauchten Gasreinigungsmaſſe enthalten. 

Eine Beichreibung der Condenfatoren und Wafcher (Scrubber), wie fie in 
den Gasfabriken benutzt werden, und von denen e8 ſchon eine große Anzahl 
von verjchiedenen Konftructionen giebt, Liegt nicht in dem Rahmen dieſet 
Werkes, da dies zur Gasfabrikation felbft gehört. Wir wollen nur erwähnen, 
daß man in England als „virgin gas-liquor* (nnverdünntes Gaswaſſer) 
dasjenige bezeichnet, welches fi aus dem Gafe in der Hydraulik und dem 
Luftkühler abjcheidet, und das zuweilen, jedoch nur ausnahmsweiſe, für fid anf 
gefanmelt wird, ohne e8 mit dem anderen Gaswaſſer zu mifchen, das man in 
den Scrubbern durch Wachen des Gajes mit frifchen Waſſer oder ſchwachem 
Gaswaſſer erhält. Meiſt läuft alles Gaswaſſer in denfelben Behälter. 

Es fei hier ferner auf das neue Verfahren von E. F. Clans!) ur 
merffan gemacht, wobei die gefammte Reinigung des Cafes nur durch Aume 
niak felbft ftattfindet, indem daffelbe zuerft durch die gebrauchte Flitifigfeit von 
einer früheren Operation, dann durch Einführung von frifchem Anmonif 
gewajchen wird. Dabei wird aud) das neue im Cafe vorhandene Ammonial 
aufgenommen. Die Löfungen werden in einem befonderen Apparate arf 
circa 939 erhitt, wobei die Kohlenſäure und der Schwefelwaflerftoff mit ner 
wenig Ammoniak fortgehen. Letzteres wird in einem mit gebrauchter Fläfig- 
feit oder verdiinnter Schwefelfäure gefpeiften Thurme abforbirt, während bie 
Kohlenfäure und der Schmwefelwaflerftoff in den zur Gewinnung des Schwejels 
beftimmten Upparat gehen (vergl. Cap. 3). Die vorher auf 939 erwärmte 
Ftüffigkeit wird nun mit directer Dampfeinftrömung beftillirt, wobei alle 
Ammoniaf übergeht, das in freiem Zuſtande oder als Tohlenfanres Ammonit 
oder als Schwefelammonium vorhanden ift; diefes Ammoniak wird wie gewöhr: 


) E. P. Nr. 7580, 7582, 7584, 7585, vom 5. Juni 1886. 


Ammoniak aus Steinlohlen. 51 


li in einem Scrubber aufgefangen und wie oben zur Reinigung bes Cafes 
verwendet. Der noch die „firen“ Ammoniaffalze enthaltende Rückſtand wird 
theil8 zur Speifung der Wafcher verwendet, theils wie gewöhnlich zur Ges 
winmung des Ammonials behandelt. — Natürlich circulirt immer eine beftimmte 
Menge von Ammoniak in dem Syfteme zum Zwecke der Reinigung des Gaſes, 
während ein anderer Theil, nämlich das bei der Deftillation der Kohle neu 
entftehende, immer entfernt und anderweitig verwerthet werden muß. Dies 
fann in der Art gefchehen, daß man eine entjprechende Dienge des Ammoniaks 
aus den Erhigungsthlirmen entweder durch Wafler als faft reines Ammonium- 
carbonat, oder durch) verdünnte Schwefelfäure ald Sulfat verdichtet. 

Campbell und Boyd!) benugen ebenfalls Ammontafflüffigkeit zur 
Reinigung des Lenchtgafes, wobei fie gleichzeitig die Schwefelverbindungen durd) 
Orpdation mit Manganperoryb entfernen. Dies gefchieht in einem Scrubber 
mit in Ammoniaffläffigkeit juspendirtem Manganſchlamm. Letzterer fließt 
dann mit der Ammoniafflüffigkeit in einen Oxydirer, in welchem er unter 
Durchblaſen von Luft auf 50 bis 609 geheizt wird. Das audgetriebene 
Ammoniak und die Kohlenfäure paffiren einen Scrubber zwecks Gewinnung 
einer Löfung von Ammoncarbonat, oder fie werben zur Bildung von Ammon⸗ 
ſulfat in Manganfulfatlöfung geleitet. Im letzteren Falle wird das gefüllte 
Mangancarbonat durch Erhitzen in einem Luftſtrome wieder in Peroxyd 
zurückverwandelt. In ganz ähnlicher Weije wollen die Erfinder auch Gas⸗ 
wafler oder Safe aus Koksöfen auf Ammoniak verwerthen. 


Ausbringen an Ammoniaf aus den Kohlen. 


Das Gefammtausbringen an Gaswaſſer aus verjchiedenen Kohlenforten 
it ©. 45 angegeben worden. Gewöhnlid) nimmt man an, daß etwa 1 Proc. 
Ammoninmfulfat vom Gewichte der trodenen Kohle ein gutes Durchſchnitts⸗ 
ergebniß tft. 

Wir haben gefehen (S. 45 ff.), daß die Steinfohlen 1 bis 2 Broc. 
Stidftoff enthalten. Aber bei der trodenen Deftillation entweicht lange nicht 
aller Stiftoff in Form von Ammonial. Schon 1863 gab A. W. Hofmann 
an, daß bei der Gasfabrikation nur ein Drittel des Stidftoffs der Kohle ab- 
gegeben, und zwei Drittel im Kols zurücgehalten werden. Wir können uns 
hierüber nicht wundern, wenn wir bedenfen, daß gerade einige der höchit ſieden⸗ 
den Beftandtheile des Theers, wie Carbazol und feine Beftandtheile, 6 bis 
8 Proc. Stidftoff enthalten. 

Tidy bemerkt, daß die vier Kohlenforten, deren Stidftoffgehalt S. 45 
angegeben ift, wenn ihr gefammter Stidftoff als Gaswaſſer aufträte, 
pro Tonne Kohle 142 bis 226 Gallonen Gaswafler von 1,020 Proc. geben 
würden, während in Wirklichkeit jelten über 45, meift nur 25, in London bis 
hinunter auf 13 Gall. erhalten werden. 


1) E. P. Nr. 10186, vom 13. Juli 1888. 
4* 
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W. Fofter!) erhielt von 100 Thin. des in der Kohle enthaltenen Stid- 
ftoff8 bei Laboratoriumsverſuchen: 


14,50 Thle. al8 Ammoniak, 

1,56 „ „ Cyan, 
35,26 „ „ elementaren Stidftoff im Leuchtgas, 
48,68 „ im Kols zurüdbleibend. 


Watfon Smith?) fand, daß der von Fofter in feinen Beredimungen 
vernadjläffigte Steinkohlentheer 1,667 Proc. N enthielt (das Pech 1,595, die 
Theeröle etwa 2 Proc.), was nicht ganz 0,1 Proc. Stidftoff, auf 100 Thle. 
der urfprünglichen Kohle berechnet, ausmaht. Im Koks fand er: 


Gewöhnlicher Gasfo8 . . - . 1,375 Proc. Stidfoff, 
Bienenforbofen Ko . . . . 0,511 „ n 
Koks von Carvas-Defen . . 0,384 „ n 


Dies zeigt, daß viel weniger Stidftoff bei dem kurzdauernden Vorgange 
der Gasfabrikation, als bei dem lang anhaltenden Verkokungsproceſſe in Ko 
öfen fortgeht. . 

EI. Winkler (vergl. S. 48) giebt Refultate eines in Kolsöfen gemachten 
Berfuches an, wonach 28,7 Proc. des in der Kohle enthaltenen Stichſtoffs im 
Koks verblieben, und 71,3 Proc. mit den Gaſen entwichen. 

Knublaud?) fand in drei Fällen 31 bi8 36 Proc. des Stidftoffs im 
Koks zurücdgeblieben. Bon den Gefammtftiditoff von fünf weſtphäliſchen 
Kohlenforten wurden 10,7 bi8 13,7 Proc. als Ammoniak wiedergewonnen; bei 
zwei englijchen Kohlen 9,39 und 24,34 (?) Proc. Bon 100 Thln. des 
Gefammtitidftoffs der Kohlen fanden ſich vor: 


im... nenn. 31 bi8 36 Thle., 
als Ammoniaf . . - 2. .10 „14 „ 
„Ferrocyanür in der Reinigungsmaffe . 15. 2 „ 
im Über »- . 2 2 2200. . 10, 13, 


wonad) etwa 50 Thle. als elementarer Stidftoff in das Leuchtgas übergeben 
müſſen. 

Die Angaben von Guéguen und Parent?) find wenig brauchbar. 

E. Schilling (vergl. S. 46) fchlug den genaueren Weg eim, neben 
der Stidftoffbeftimmung in den Kohlen und Koks auch die Kolsaukbeunte, 
welche von 40,5 bis 74,2 Proc. der Kohlen ſchwankt, in Rechnung zu ziehen 
Hierdurch fam er zu folgender Tabelle für die ©. 46 näher harakterifirten 
Kohlenforten: 


1) Journ. Chem. Soc. 43, 105. — *) Ibid. 45, 144. — ?) Journ. f. Gas 
beleudhtung 1883, ©. 440. — *) Etude sur P’utilisation pratique de Pazote des 
houilles, Paris 1885 (durch E. Schilling's Differtation), 
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| | 

* Cu 
=|s 8/8 > “| 
213 315 82|8|32 > 

als 5:5 8 öl! 
Belammt-Stidftoff, Proc... . . || 1,50 | 1,45 | 1,37 | 1,86 | 1,20 | 1,06 || 1,49 | 0,52 
Davon im Ko ...... 0,96 | 1,02 | 0,95 | 0,77 | 0,86 | 0,86 |; 0,56 | 0,28 
„ veflühtigt ..... 0,54 | 0,43 | 0,42 | 0,59 | 0,84 | 0,21 || 0,98 | 0,29 
Bon 100 N find im Kol . . ı 80 | 72 | 70 | 69 | 64 | 57 | 44 | 38 
„ 100 „ verflüchtiet . . . | 20 | 28 | 30 | sı | 86 | 48 || 56 | 68 


Um das wirfliche Ausbringen von Ammoniak feftzuftellen, machte 
E. Schilling eine große Anzahl von Berfuchen in der Münchener Gasanftalt 
mit einer gewöhnlichen, unter ganz normalen Berhältnifien, bei einer Tempe⸗ 
ratur von 1160 bis 12209 arbeitenden Gasretorte, welche für dieſe Verſuche 
jpeciell hergerichtet war. Dabei machte er ſtets Parallelverfuche mit dem 
unten zu erwähnenden Cooper’fchen Kalkverfahren, d. h. mit Zufag von 
21/, Broc. Kalt zu der Kohle; des Zuſammenhanges wegen feien auch bieje 
gleich, mit in die Tabelle (S. 54) aufgenommen, welche wir aus Schilling’s 
Refultaten zufammtengeftellt haben. 

Hieraus ergiebt fi) von vornherein, daß das Ausbringen an Ammoniak 
mit dem Stidftoffgehalte der Kohlen nicht genau parallel geht. Nach Schil⸗ 
ling ergiebt in der Mehrzahl der Fälle eine fauerftoffärmere Kohle mehr ihres 
Stickſtoffs als Ammoniak; doc trat dies felbft in den beobachteten acht Fällen 
feineswegs überall ein, und bedarf wohl dieſer Punkt noch näherer Unterfuchung. 
Bei eigentlichen Kohlen (mit Ausichluß der als „Zufag“ dienenden Platten- 
und Braunkohlen) kann der in Ammoniak übergehende Theil des Stidftoffs 
don um 6,4 bis 17,4 Proc. bes Gefammtftictoffs, alfo etwa im Verhältniſſe 
von 1: 3 ſchwanken. 

Durch Verſuche im Kleinen hat aud) Müller!) conftatirt, daß nur ein 
Fünftel des in der Steinkohle enthaltenen Stickſtoffs ſich in Yorm von Ammo⸗ 
niak und feinen Verbindungen in den Zerfegungsproducten vorfindet; er fand 
gleichzeitig, daß die Hauptinenge von Ammoniak erft in der zweiten Periode 
der Zerfegung der Steintohle, bei beginnender Kokszerſetzung, auftritt. 

Auh A. Hennin?) findet, daß das Ammoniak, weldyes fertig gebilbet in 
der Steinkohle nur in minimalen Mengen fid) vorfindet, fi) hauptſächlich 
bildet, ſobald die Temperatur bei der Deftillation der Kohle auf 1000° geftiegen 
ift; höhere Temperaturen fcheinen feine Bildung nicht zu befürdern, während 
beim Sinken der Temperatur unter Hellrothgluth die Entwidelung von Ammo- 
niak aufhört, ein Beweis, daß daſſelbe ein nur unter ganz beftimmten 


1) Stahl u. Eilen 1888, ©. 82, Chem.:Ztg. 1888, ©. 63. — *) Journ. of 
Gaslighting 1892, p. 296; Chem.:Ztg. 1892, Rep., S. 95. 
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Ausbringen von Ammoniak und PertHeilung bes Stidftoffe bei verſchiedenen Kohlenforten. 
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| 


| 
Wells | 
Sglenſche phaliſche Bbohmiſche Engliſche Saar 








100 Thle Kohlen gaben Thle. NH, ohne Halt ... 
Desgl. mit Salt... . 


0,284 0,248 0,237 0,189 0,188 0,094 0,221 0,129 
0,298 0,276 0,227 0,247 0,209 0,173 0,229 0,126 


Ammonialzunahıne mit Kalt, Proc. des NH,. .. . +4,9 + 11,8 —42 | +307 | +112 | +844 | +3,6 — 23 
Proc. Stidfloff ald NH, abgegeben ohne Kalt . . . 174 13,6 14,2 10,8 14,8 6,4 12,4 20,7 
Desgl. mit all... . 17,9 15,2 13,8 14,0 16,2 11,9 12,7 19,9 
Proc. „iger“ Stidftoff im Kols (ohne Kalt) .. . . 69,0 64,0 57,0 70,0 80,0 72,0 38,0 44,0 
Proc. Stiditoff als Net, ohne Kalt . .... 2... 13,6 22,4 28,8 19,2 5,2 21,6 49,6 35,3 
Desgl. mit all... 2 2 220. 13,1 20,8 29,2 16,0 3,8 16,1 49,3 56,1 
Sefammt-Stidftoff, Broc. der Kohlen . .. .... 1,37 1,50 1,36 1,45 1,06 120 | 1,89 0,52 
Bon 100 Thin. flüchtigen Stidftoffs erjcheint als NH, | | | 
ohne Rallt..... | 56 6 | 88 36 74 23 | 37 
Desgl. mit all ... . | 58 2'838 47 81 3 | 20 36 
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Bedingungen auftretended fecundäres Product if. Da das hygroſtopiſche 
Waſſer der Kohle fchon bei 10009 vollftändig verdampft ift, kann der zur 
Ammoniakbildung erforderliche Wafjerftoff in statu nascendi nicht aus dieſem 
ftammen. Hennin betradtet al8 Duelle deilelben das fogen. Eonftitutions- 
wajler der Kohle und findet diefe Annahme beftätigt durch die Thatſache, daß 
bet der Steintohlendeftillation bei gejchloffenen Ketorten und Kofsöfen nur 
etwa 10 Proc., bei Hohöfen mit Dampfgebläfe dagegen 15 Proc. und mehr 
des Gefammtjtidftoffs in Ammoniak umgewandelt wird. 

Man war früher der Meinung!), daß fchon bei der verhältnigmäßig 
niedrigen Temperatur von 780° &. eine Diffociation de Ammoniaks ftatt- 
findet; allein die Praris hat diefe Anfchauung keineswegs beftätigt, fondern es 
nimmt im Öegentheil mit fleigender Temperatur die Ammoniafbildung zu. 
Doch fcheint nad, W. Sicinsty2) bei manchen Kohlenforten fich der Stidftoff 
leichter mit naſcirendem Waſſerſtoff zu verbinden, als bei anderen. 

Nach feinen Erfahrungen bleiben (beim Kofsofenbetriebe) durchſchnittlich 
drei Biertel des Gefammtftidftoffgehaltes im Koks als fogen. Rohlenftidftoff, 
welcher nur bei vollftändiger Verbrennung des Koks vergaft. Ein Viertel bes 
Geſammitſtickſtoffs betheiligt fid) al8 fogen. Ammoniakftiditoff an der Bil- 
dung des Ammoniaks; aber aud) hiervon entweicht ein Theil in der Form von 
freiem Stidjtoff oder Cyan, jo daß der bei der Ammoniafgewinnung nußbare 
Stickſtoff nur zwifchen 0,188 bis 0,089 des Gefammtftidftoffgehaltes ſchwankt. 

Jicinsty hat eine Reihe von Kohlenforten auf ihren nugbaren Ammo- 
niakſtickſtoff unterfucht und feine Refultate in der Tabelle auf folgender Seite 
jufammengeftellt. 

Man vergleiche hierliber auch die intereflante Arbeit von Knublauch?) 
iber Stickſtoff und Stidftoffverbindungen in den Kohlen. 

Es fehlt nicht an Porfchlägen, welche darauf hinaus laufen, die Aus⸗ 
beute an Ammoniak bei der Gewinnung von Leuchtgas zu vermehren und ſeien 
diejelben in Folgendem zufammengeftellt. 


Verfahren zur Vermehrung des Ammoniafl-Ausbringens bei 
der Gasfabrikation. 


1. Mittel Kalle W. I. Cooper (E. P. Nr. 5713, 1882) mifcht 
mit der Kohle vor der Deftillation Kalkhydrat, Aetzkalk, kohlenfauren Kalt oder 
gebrauchten Gaskalk, zum Zwecke einer Vermehrung des Ausbringens an 
Ammoniak, Theer und Gas. Diefes Verfahren ift von 9. 4. Wanklyn9 
beiprochen worden. Es wird gewöhnlich fo ausgeführt, daß man 21/, Proc. 
der Kohle an Aetzkalk Löfcht, und das Product mit der Kohle vor dem Ein» 
tragen in die Retorten miſcht. Dieje „gekalkte Kohle“ joll einen etwas größeren 


) Stahl u. Eilen 1889, ©. 482. — 2?) Oeſterr. Zeitſchr. f. Berg: u. Hüttenw. 
1888, S. 527 u. 541; Wagner-iicher’8 Jahresber. 1889, S. 13. — ?) Journ. f. 
Gasbel. 1895, ©. 753 u. 769. — ) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 438; 
1884, p. 12. 
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Grube oder Fidz 


Zeche Kaiſerſtuhl 
„Pluto 
„ Wilhelmine 
Flöz Johann 
Adolj 
„Gunther 
„Franziska 
Juliana 


Weſtphalen 


Oſtrau......... 


Oberſchlefien, Durchichnitt.... 


Zeche Friedenshoffnung 


„Carl Georg und Victor 


England, Durchſchnitt 


Niederſchlefien 


| 


Geſammi⸗ 
gehalt von N 
in Proc. der 
lufttrodenen 

Koble 


1,89 
1,45 
1,77 
1,31 
1,76 
1,43 
1,52 
1,30 
2,49 
unbe. 
unbel. 
1,40 


Stidftoffgehalt 





Siervon zu NH,: 
Gewinnung 


verwendbarer N 


Bom 
Belammt: 


0,144 
0,146 
0,142 
0,140 
0,126 
0,120 
0,089 
0,134 
0,188 
unbef. 
unbe. 
0,167 


An Proc. 


bon 
der Kohle 


0,200 
0,212 
0,252 
0,184 
0,222 
0,172 
0,135 
0,175 
0,296 
0,168 
0,148 
0,235 


| 


@iebt NH, | Umgerechnet 


in Proc. 


von der Kohle (NH,,SO, 


0,244 
0,258 
0,306 
0,244 
0,270 
0,210 
0,165 
0,213 
0,360 
0,204 
0,180 
0,286 


auf 


0,94 
1,00 
1,18 
0,9 
1,04 
0,81 
0,64 
0,82 
1,40 
0,79 
1,69 
111 


Bewinnbarer 
Theer 


in Proc. 


1,7 
1,7 
1,3 
2,6 
1,8 
3,6 
3,0 
2,5 
3,12 
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Bruchtheil ihres Kohlenftoffs in Form von flüchtigen Subftanzen (Theer und 
Gas) abgeben, ebenfo viel weniger Schwefel, in flüchtigen Formen, und viel 
befieren Kofs als gewöhnlid. In der auf Wanklyn's Vortrag folgenden 
Diecuſſion wurden bie legteren Punkte ernftlich beftritten; es wurbe gezeigt, 
daß die Zurückhaltung von Schwefel im Kols einen beträchtlichen Berluft im 
Werthe der gebrauchten Reinigungsmafle verurfacht, und daß die Qualität des 
Kols wirklich verfchlechtert wird. Aber man kann nicht leugnen, daß einer der 
von Wanklyn vorgebrachten Punkte richtig ift; daß nämlich durch Cooper's 
Verfahren mehr Stidftoff in Ammoniak übergeführt wird. Cine Anzahl von 
Sasingenieuren bezeugten einen namhaften Zuwachs von Ammonial; in einem 
Falle verdoppelte fich defien Menge; die höchfte im Großen erhaltene Menge 
entſprach 16 kg fchwefelfaurem Anımoniaf auf 1 Tonne Kohle. Ob dieſer 
Gewinn an Ammoniak nicht durch die Koften des Kalkzuſatzes und den Verluſt 
von Schwefel in der Reinigungsmafie aufgeroogen wird, ift eine nad) ben 
[ocalen Umftänben zu entjcheidende Frage. Bisher hat nur eine kleine Zahl 
von Gaswerken das Cooper’fche Berfahren eingeführt, und nad, im Jahre 
1886 von höchſt vertrauenswerther Stelle eingeholter Information beftand nur 
wenig Ausficht auf defien weitere Ausbreitung, da der Mehrausbeute an 
Ammoniak verſchiedene Schattenjeiten entgegenftehen. 

Aus den von E. Schilling gemachten Berfuchen (fiehe Tabelle S. 54) 
geht hervor, daß das „Kalken“ der Kohle eine ungemein verjchiedene Wirkung 
auf verſchiedene Kohlenforten hat. Im einigen Fällen ift die dadurch bewirkte 
Ammonialzumahme fehr gering (3 bis 11 Proc.), in anderen ergiebt ſich fogar 
eine Heine Abnahme (2 bi8 4 Proc.); nur in zwei von den acht unterjuchten 
Fällen ergab ſich eine erhebliche Zunahme, nämlich bei der engliichen Kohle 
(Boldon gas-coal) um 30,7 Proc., bei der fächfifchen um 84,4 Proc. 
Man wird alfo in diefer Beziehung mit großer Vorſicht verfahren müſſen. 
Schilling's weitere Verſuche erwiefen aud die von Guéguen und 
Parent gemachte Annahme als unridhtig, wonad) die Vermehrung bes 
Ammoniaks beim „Kalfen“ durd) das Hydratwafler des Kalfes veranlaft 
werden foll, welches die Menge des in der Retorte vorhandenen Waflerdampfes 
vermehrt. 

Ueber den Einfluß des Kalkes auf die trodene Deftillation der Stein. 
kohlen find weitere VBeriuche von Knublaud)!) gemacht worden. Hiernach 
erhöht ſich durch Zufag von 21/, Proc. Kalk die Gasausbente um 5 Proc., 
aber die Leuchtkraft des Gafes wird um 5 Proc. erniedrigt. Die Kofsausbeute 
it ein wenig größer, aber der Heizwerth im Ganzen derfelbe wie früher. Die 
Inantität des Theers ift 10 Proc. geringer, feine Qualität ſchlechter. An 
Ammoniat befommt man 20 Broc. mehr; an Schwefelwafferftoff um 1,4 pro 
1000 Kohle weniger, und es fällt der trodenen Reinigung weniger davon zu. 
Das Rohgas enthält 10 Proc. Kohlenſäure mehr als ohne den Kalt; das 
meifte davon wird bei der naflen Reinigung entfernt. Die Menge des Yerros 
Hans wird indirect etwas vermindert. 





ı) Journ. f. Gasbel. 30, 55 u. 96. 
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Zu ganz Ähnlichen Refultaten gelangt Walton Clark!) Nach Ber 
fuchen im Großen ergaben 1000 kg Kohle 
ohne Kaltzufag . . . . 2,36 kg Ammoniak, 
mit n .... 3,30, 


Die Ausbeute wurde demnach um 39,8 Proc. vermehrt. Außerdem war eine 
Berminderung des Gehalte des Gafes an Schwefel und Kohlenſäure bei un⸗ 
verminderter Ausbeute und Leuchtkraft zu conftatiren, auch zeigte bie Heizkrait 
des Koks keinerlei Einbuße; dagegen fcheint e8 bedenklich, daß durch den Kalt: 
zufchlag die Qualität des Koks Hinfichtlich der Feſtigkeit unter ein zuläffiges 
Map herabfinkt, was durd das beim Ablöfchen deffelben erfolgende Auftreiben 
leicht erflärlic wird ). 


2. Mittelft Wafferftoff. R. Tervet (E. P. Nr. 1842, 1883) 
läßt Waflerftoff iiber Kohlen, Schiefer 2c. in den Retorten während der Deſtilla⸗ 
tion, oder über den davon zurückbleibenden Koks ftreichen. Der Waflerfton 
ſoll wie bei der Fabrikation von Waſſergas, oder durch Leiten von Leuchtgae 
über ſtark glühende Kohlen erhalten werden. Man foll einen großen lieber: 
ſchuß über die zur Verbindung mit dem Stidftoff der Kohle nöthige Menge 
hinaus nehmen, und denfelben Wafferftoff mehrmals Hinter einander in den 
Retorten verwenden. Diefes Verfahren ift von Tervet?) jelbft ausführlich 
beiprochen worden; doch geht gerade aus feinem Aufjage hervor, daß feine 
Erperimente nur ganz im Kleinen gemacht worden find. Er erhielt Ammonia! 
bi8 zum Betrage von circa 40 kg fchmwefeljaured Ammoniak pro Tonne Kohle, 
aber beim Arbeiten mit „etwas größeren Mengen“, nämlich mit 50g Kohle, 
fiel da8 Ausbringen auf 17,5 bi8 30 kg pro Tonne; augenfcheinlich ift fein 
einziger Verfuch im Großen gemacht worden, und es befteht gar fein Anhalt 
punkt zur Beurtheilung der nöthigen Koften, welche bei der immerhin foit- 
ſpieligen Beichaffung des Wafjerftoffs im Großen nicht gering fein därften. 
Wir müfen auf da8 Original verweifen. 


3. Mittelft Wafferdampf. Die zu diefer Claſſe gehörigen Verfahren 
find faum auf wirkliches Teuchtga® anwendbar, und werden daher jpäter be 
ſonders aufgeführt werden. Jedoch fcheint folgendes Verfahren von H. Kenyon 
(E. P. Nr. 1016 von 1886) auch auf Leuchtgas abzuzielen. 

Die von außen geheizten Defen find in Reihen unb zwar paarweife an 
geordnet, jo daß die Safe aus dem einen Dfen nach Belieben in den zweiten 
oder direct abgeleitet werden können. Die Natur der Beſchickung variirt mi 
den gewlinfchten Producten. Zur Herftellung von Leuchtga® wird ein Lien 
eines jeden Paares nıit Kohle beichidt, und das producirte Gas pafjirt au 
feinen Wege zur Hydraulik den hocherhigten zweiten Ofen behufs Umwandlung 
der Kohlenwajferftoffe der Paraffinreihe in Benzol und freien Waſſerſtoff. IR 
die Charge des erften Dfens weißglühend, fo wird die Verbindung mit km 
zweiten Ofen abgefchnitten und letzterer mit Kohle beſchickt, worauf bie Gafe 


1) Journ. des Usines à gaz. 11, 101; Dingl. Bolyt. Journ. 367, 35. — 
*) Stahl u. Eifen 1889, 482. — ®) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 445. 
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aus demſelben durch den weißglühenden Koks des erſten Ofens geleitet werden, 
wobei der freie Waſſerſtoff Ammoniak liefert. Später wird überhitzter Dampf 
verwendet, um in einem der Oefen Kohlenwaſſerſtoffe einzuführen, behufs Um⸗ 
wandlung in Benzol und freien Waſſerſtoff und um im zweiten Ofen den 
Schwefel aus dem Koks aufzunehmen, worauf die Operationen umgekehrt 
werden. Soll Heizgas hergeftellt werben, jo wirb überhigter Dampf allein 
angewendet und nur in den zulegt befchidten Dfen eingeführt, um die Zer⸗ 
jegung des Ammonials zu verhindern. Der Koks wird mit einer Alkalilöfung 
befprengt, weißglühend gemacht und dann überhigter Dampf und hocherhitzte 
Yuft darüber geleitet. Die gebildeten Alkalicyanide können aus der Aſche aus- 
gelaugt werden, oder man zerfeßt fie durch überhigten Dampf behufs Gewinnung 
von Ammoniaf, wobei man das Alkali durch Auslaugen wiedergewinnt. Dem 
Kols können Alkaliſalze beigemifcht werden behufs Vergrößerung der Ausbeute 
an Cyaniden. Das erzeugte Leuchtgas erhält einen Lleberfchuß von Ammoniak, 
indem man es in einem Wafcher mit Ammoniafflüffigfeit behandelt, worauf 
man dem Gaſe die Ammonſalze durch Wafchen mit Waſſer entzieht. Die 
Flüſſigkeit aus den Wafchern wird wieder nugbar gemadjt, indem man fie in 
einem Thurme mit ammoniakhaltigem Dampf behandelt, der aus den Blaſen 
fommt, in denen die Tlüffigfeit concentrirt wird. 


Ammoniak unmittelbar aus Leuchtgas ohne Scrubber. 


3. 3. Bolton ud J. A. Wanklyn (D. R.P. Nr. 16788) laſſen das 
rohe, von Theer befreite, aber nicht gewafchene Gas durch einen Reiniger 
gehen, in dem Superphosphat auf Horden ausgebreitet ift; auf diefem Wege 
wird ein ammoniafalifcher Dünger gebildet, ohne daß man Gaswaſſer zu 
jammeln und zu deftilliven braucht, und ohne Schwefelfäure aufzumwenden. 

Diefes Berfahren wird durd) ein weiteres Patent (E. P. Nr. 2709, 
1882) auf die Safe auf Koksöfen und Hohöfen ausgedehnt. Man läßt dieſe 
durch Röhren gehen, in welche üiberhigter Waflerdampf einftrömt, um den 
Iheer zu entfernen. In diefen Röhren find Drahtnege oder gewellte Eifen- 
bleche der Länge nach angebradht, um den Theer und den Ruß aufzufangen. 
Tie Safe paffiren dann gelochte Horden, auf denen Superphosphat, Gyps 
oder mit Scwefelfüure befeuchteter Koks zur Condenfation des Ammoniaks 
ausgebreitet ift; bei daran reichen Gaſen läßt man fie zuerſt iiber flache, mit 
Schweielfäure gefüllte Pfannen ftreichen. 

Bunte!) hat praftifche Verfuche mit diefem Verfahren befchrieben. Das 
angewendete Superphosphat war aus Mezillones- Phosphat dargeftellt, und 
wurde zuerft mit Gaswaſſer neutralifirt, um die Abforption der ſchweren 
Kohlenmwaflerftoffe des Gaſes durch freie Schwefeljäure zu verhindern. “Das 
von den Scrubbern fommende Gas, mit 60g NH, pro 100ccm, wurde 
über das Superphosphat geleitet, wobei das Ammoniak auf 3,48 zurüdging. 
dei einem zweiten Berfuche enthielt das gewafchene Gas 60g NH;, bei Unter» 


— — — — — — 


1) Dingl. Journ. 245, 40. 
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laſſung des Waſchens 108 g pro 100 ccm; dad aus dem Superphosphat⸗ 
Apparate kommende Gas zuerit 8 bis 9, fpäter 12, bei zunehmender Sättigung 
des Superphosphates zulegt 59g NH,. Wenn dieſer Proceß im Großen 
ausgeführt werden follte, fo müßte man augenjcheinlich eine ganze Batterie 
von Reinigern, zur methobifchen Arbeit wie bei ben Eifenorydreinigern, eins 
führen, wobei das Gas zulegt immer über frifhen Superphosphat ſtrömt 
Bergl. Bunte und Grahn, S 27. 

Borfter und Grüneberg (D. R.⸗P. Nr. 21837) lafſen Lenchtgas 
über Horden ftrömen, welche mit einer Miſchung von Kieſelguhr oder Flug 
ftaub und Schweſelſäure beichidt find. Kin anderes Patent (Nr. 25 466) 
zählt viele andere poröfe Subftanzen fitr diefen Zweck auf. 

U. P. Price (E. P. Nr. 6983, 1884) wendet Schwefelfäure und ſchwef⸗ 
lige Säure, mit Kalium⸗, Natrium- nnd Ammoniumphosphat zur Yurüd- 
haltung des Ammoniaks aus Leuchtgas an. 

E. de Cuyper!) verwendet angefeuchteten Torf in Form eines Yiliere, 
welches das Gas durchſtrömt. Der Torf Hält nicht allein alles Ammonial, 
fowie deſſen Salze, fondern aud) alle ſchädlichen Safe, wie Schwefelwaſſerſtoff :c. 
zurüd. Zur Oewinnung des reinen Ammoniaks wird die gejättigte Zorfmaftt 
einer ſchwachen Hige, 30 bis 40°, höchſtens 80° C. ausgeſetzt, wobei allet 
Ammoniak entweicht und nur die daflelbe begleitenden Salze im Torf zurüd. 
bleiben, welcher darauf ald Dünger Verwendung finden kann. Das gleide 
Berfahren will er auch auf die Verarbeitung von Gaswafler anwenden. 


Ammonial aus gebraudter Gas⸗Reinigungsmaſſe. 


Man gewinnt dies häufig durch einfache Auslaugung, Anfänern mi 
Scwefelfäure und Eindampfen. Solches Sulfat ift fehr unrein und enthält 
beſonders oft große Diengen von Rhodanammonium. Th. Richters (D. Rop 
Nr. 15 206) wäſcht oder dämpft deshalb die Reinigungsmafle jedesmal vor 
ber Regenerirung, am beften unter Behandlung mit einem Luftftrome, in einem 
mit Scheidewänden verfehenen Kaften. Auf diefem Wege wird die Regener: 
rung mit der Ammonialgewinnung verbunden, da ber Orydationsproceß dei 
Scwefeleifens. zu Eifenoryd und freiem Schwefel fo viel Wärme anögieht, 
daß das Ammoniak ausgetrieben wird und aus der entweichenden Luft duch 
Säure ausgewafchen werden kann. 


2. Erzeugung von Ammoniat durch Behandlung von Gteintehlen 
oder bitumindfem Schiefer mit Waſſerdampf. 


Wir haben ©. 52 ff. gefehen, daß bei der gewöhnlichen Gasfabrilation 
nur ein kleiner Theil des Stidftoffs der Kohle in Ammoniak umgewandelt 
wird und der größere Theil im Koks zurückbleibt. Ein ähnliches Berhältnif 
findet bei der Deftillation von bitumindfen Schiefern flatt, wie fie beſonders in 








1) D. R.P. Nr. 70791; Chem. And. 1894, S. 1386. 
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Schottland ausgeübt wird. Hieraus find eine Anzahl von Verſuchen ent⸗ 
iprungen, durch befondere Behandlung viel mehr Ammoniak zu gewinnen. 
Wir können zu dieſen ſchon die in dem letzten Abfchnitte erwähnten Verfahren 
rechnen ; aber während biefe noch gleichzeitig auf die Darftellung von Leuchtgas 
als Nebenproduct abzielten, werden wir jest von den Verfahren handeln, 
welche die Kohlen hauptfächlich auf Ammoniak verwerthen ufd dabei ein nicht 
zur Beleuchtung, jondern nur zur Heizung taugliches, dem belannten „Wafler- 
gas“ mehr oder minder ähnliches Gas erhalten. Dies kommt daher, daß alle 
diefe Verfahren mittelſt Waſſerdampf arbeiten. Wir behandeln natürlich 
bier nicht die Anwendung von Waflerbampf zur Berbefierung von Generatorgas 
um Allgemeinen, fondern nur das fich auf Vermehrung der Ammoniakprobuction 
Beziehende, und verweifen auf die von Scheurer⸗Keſtner ansgejprochene 
Anficht Über die Ausfichten diefer Beftrebungen im Allgemeinen (S. 47). 

W. Young und ©. T. Beilby (E. PB. Nr. 5084, 1882) führen Klein⸗ 
tohle, Schiefer, Torf ꝛc. in fein vertheiltem Zuftande in ſtark glühende Retorten 
ein, wo fie in einem Strome von Wafferdampf und Luft verzehrt werden, mit 
Erzeugung eines an Ammoniak reichen Heizgajes, das mit unzerjegtem Wafler- 
dampf gemengt ift. Dieſes Gas wird theilweife abgekühlt und das Ammo⸗ 
niak dann durch Schwefeljäure herausgenommen, worauf das Gas zu Heiz 
zwecken gebraucht werden kann. Beilby hat eine ausführliche Bejchreibung 
dieſes Verfahrens gegeben!). Sein Princip ift, die Kohle zuerft in einem 
Waſſerdampfſtrome zu deftilliven und den, noch 60 Broc. des Stickſtoffs zurück⸗ 
haltenden Koks in einem Gemifche von Waflerdampf und Luft zu verbrennen, 
wobei der erftere in fo großem Ueberſchuſſe ift, daß das von dem Stickſtoff des 
Kots herſtammende Ammoniak vor Zerfegung gejchügt wird. Wenn biejes 
Berfahren richtig ausgeführt wird, fo wird Ammoniaf entfprechend drei Viertel 
bis vier Fünftel des im Koks enthaltenen Stidftoffs erzeugt, das ift drei⸗ ober 
viermal fo viel, al8 bei der wirkjamften trodenen Deftillation erzeugt wird. 
Diefes Refultat kann jedoch nur durch eine theilweife oder gänzliche Verzehrung 
des fohligen Rückſtandes erreicht werden, fo daß das Verfahren nur Gas, 
nicht Kofs, aus den Kohlen zu gewinnen gejtattet. ‘Die eine Hälfte des firen 
Kohlenſtoffs wird durch den Sauerftoff des Waſſerdampfs orydirt, wobei ihr 
Aequivalent an Waflerftoff frei wird. Das Gas ift dadurd) viel waflerftoff« 
reicher als gewöhnliches Generatorgas, oder felbft da8 Gas der Wilſon' ſchen 
Generatoren, wo auch Dampf angewendet wird, und ift daher ein werthvollerer 
Brennſtoff. Tolgende Analyfen beweiſen dies: 

Wilfon’® Ga Young u. Beilby’8 Gas 


Koblenfänre . . . . . 714 15,40 
MWaflerftoff. - - - - . 12,15 34,53 
Kohlen . - . - . 19,83 10,72 
Mebaın .» . 2 2 2..39 4,02 
Std - - . 2... 57,24 35,33 

99,97 100,00. 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 216; vergl au 1885, S. 290 u. 472. 
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Dieſes Princip ift durch zwei verjchiedene Formen von Gasgeneratoren 
verwirklicht worden. Die erfte Form hat den Zweck, Ketorten fiir Deſtillatien 
von bitummöfen Schiefern zu heizen. Sie befteht aus einer verticalen Ziegel» 
retorte, mit einer oberen Verfchlußthlir und Gasrohr, in Verbindung mit einem 
Condenfationsfyfteme. Unten endet die Ketorte in einen gejchloflenen Feuer⸗ 
herd und Afchenfall mit Regulirungsthüren und Schiebern. Die Kleinkohle x. 
wird durch die obere Thür eingetragen und füllt die ganze Retorte, indem fie 
auf den Roftftäben ruht. ‘Der obere Theil der Retorte ift von Fenercanälen 
umgeben und wird auf voller Rothgluth erhalten. Im diefem ‘Theile der 
Retorte wird die Kohle deftillirt umd giebt Gaſe und Dämpfe ab, welche durch 
da8 Abzugsrohr weggehen, abgekühlt und condenfirt werden. Sowie ber Kol 
in der Retorte herabjinkt, wird er von eimem Waflerdampfftrome getroffen, 
welcher mit dem Kohlenftoff Waflergas und zugleich mit dem Stidftoff Anno 
niaf bildet, die mit den anderen flüchtigen Probucten fortgehen. Wenn der 
noch unverzehrte Koks auf dem Rofte ankommt, wird er durch geregelte Lafı- 
zufuhr zu Kohlenoryd verbrannt. Dieſes rothglühende Kohlenoryd geht am 
unteren Theile der Retorte durch Füchſe ab und wird in den den oberen Theil 
der Netorte umgebenden Zügen verbrannt. Die Gafe des oberen Retorten⸗ 
theile® werden, nachdem fie ihrer condenfirharen Beftandtheile beraubt worden 
find, ebenfalls zurüdgeführt und zur Heizung der Retorten verwendet Bei 
diefem Syſteme wird weniger Brenuftoff als in offenen Defen verbraucht, und 
Ammoniak und Theer von größerem Werthe ald den urjprünglichen Koften 
ber Kohle gewonnen. Eine große Anzahl diefer Retortengeneratoren find m 
ſchottiſchen Schieferölfabrifen im Betriebe. 

Die zweite Form ift beftinnmt zur Gasproduction zum Feuern fir Dampf 
feffel oder zu metallurgifchen Zweden. Der Retortenmantel ift wie im vorigen 
Tale aus Ziegeln mit Nuthe und Feder erbaut, ift aber von freisförmigem 
Querſchnitt und viel größerem Durchmeſſer. Oben ift er durch eimen fladıen, 
gußeifernen Wülltrichter mit zwei Beſchickungsthüren geſchloſſen; durd das 
Centrum des Trichterd Führt ein großes eiferned Rohr halbwegs hinunter m 
die Netorte. Dieſes Rohr dient zur Abführung der Gafe und mündet oben 
in eine große, entlang der Netortenbatterie laufende Ylugftaublanımer. Aut 
diefer geht da8 Gas in die Sondenfatoren und den Erhauftor. Der Boden 
der Ziegelretorten ruht auf dem eijernen Schub, mit einer Thür außerhalb 
des Gemäuers. Hier werden Waflerdampf und Luft eingeblafen. Das zur 
Heizung der Ketorte beftimmte Gas und die Luft dazu werben durch Röhren 
in den Mauern hinaufgeführt und dadurd, vorgewärmt. Die die Ketorten 
umgebenden Feuergaſe werden durd) Kaminzug abwärts gezogen und geben vor 
Einmündung in den Hauptcanal ihre Hige an den eifernen Schuh ab, durd) 
welchen Yuft und Dampf eintreten. 


Wenn man kohlige Rüdftände durch einen Ueberſchuß von Waſſerdampf 
vergaft, jo wird ſehr viel Hite durch) die große Menge des erzeugten 
Safes weggeführt. Um diefe zum Theil zu eriparen und wieder für den 
Proceß nugbar zu machen, find verfchiedene Formen von Regenerativ: 
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condenfatoren erdacht worden. In ſolchen gehen die heißen Retortengaſe 
duch im Wafler eingetauchte oder durch Waflerftrahlen benegte Röhren. 
Diefe find in einen Behälter eingefcjlofien, durch den ein Luftftrom gepreft 
wird. Die Luft wird entfprechend ihrer Temperatur und derjenigen der 
benetzten Oberflächen mit Wafferdampf gefättigt, und wird durch weitere Zu⸗ 
ruhr von ‘Dampf brauchbar für die Verafchung der Kohle in den Retorten- 
generatoren. Da die Wärme in dem Procejle hauptfächlich für die Berdampfung 
von Waller verbraucht wird, fo fieht man beutlic, die günftigere Wirkung dieſer 
Methode, Waſſerdampf durch Hitze von ziemlich niedrigem Grade zu erzeugen. 
Luft von 65° nimmt ein Biertel ihres Gewichtes an Wafler auf, bei 74° ein 
Drittel, bei 80° die Hälfte, bei 85% ihr eigenes Gewicht, bei 93° ihr boppeltes 
Gewicht ; daher kann man durch ein verhältnigmäßig Feines Luftvolumen große 
Mengen von Wafler verdampfen. Solche Eondenfationsvorrichtungen flanden 
im Jahre 1885 feit zwei Jahren zu PBentland in fehr gutem Betriebe. 

Nach) Beilby's Angaben werben von 100 Thin. des in den bitumindfen 
Shiefern enthaltenen Stidftoffs (etwa 1 Proc. bes Schiefers) bei der Deftilla> 
tion auf Paraffindl in gewöhnlicher Art geliefert: 17,0 als Ammonial in 
dem wäfjerigen Deftillate, 20,4 als altaloidhaltiger Theer, 62,6 in bem rück⸗ 
Händigen Kol. Wenn die Deftillation zuerft bei dunfler Rothgluth geführt 
und der Rüdftand darauf bei Anwefenheit von Waflerdbampf einer hellen Roth- 
gluth ansgefegt wurde, jo blieben nur 4,9 Proc. des Gefammtftidftoffs im Koks, 
während 74,3 Proc. als Ammoniak und 20,8 Proc. als altaloidhaltiger Theer 
gewonnen wurde. Eine gewifie Menge Luft Täßt fich dem Waſſerdampfe bei- 
mengen, ohne bie Menge des Ammoniaks ernftlic) zu verringern. ‘Der Bor» 
theil davon ift, daß ein gewiller Betrag von Wärme in der Retorte felbit er- 
zeugt, und weniger Wärme von außen zugeführt werben muß. Aber um ber 
theoretifchen Waflergas-Reaction: 

C+H0=(C0+B 
mögfichjt nahe zu kommen, follte die Temperatur minbeftend 900° betragen; 
darunter gewinnt die Reaction: 
C+2H0=(0,+H 
die Oberhand. Factiſch ift die befte Temperatur zur Erzeugung von gutem 
Waflergas um 10000. 

5. Grouven läßt bei feinem analytifchen Verfahren zur Stidftoff- 
beftimmung in organifchen Subftanzen durd; feinen Apparat eine dad Gewicht 
der Subftanzg um das 20= oder 3Ofache überfieigende Menge von Dampf 
ſtreichen. W. Foſter (f. u.) braucht die 16fache Menge. So etwas kann 
man natürlih unmöglid, im abrikbetriebe thun; aber Y)oung und Beilby 
fanden, daß, wenn man Dampf und Luft miſcht, 60 bis 70 Proc. bes Stid- 
Hoffe im Großen als Ammoniak erhalten werden können mit einem Aufwande 
von nur 13/, Thln. Dampf auf 1 THl. Kohle. Es ift übrigens aus ihren 
eigenen Analyfen (f. 0.) erfichtlich, daß das von ihnen erhaltene Heizgas ein 
verhältnigmäßig armes ift. 

Man darf nicht vergeflen (und Beilby anerkennt dies durchaus in feinem 
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Auffage), daß ſchon 1878 Grouven (S. 38) erfannt hatte, daß die Ein- 
führung von überhigtem Waflerdampf bei ber Berkohlung organifder Sub 
ftanzen die daraus gewinnbare Menge Ammoniak fehr vermehrt. Lange nadı 
ihm und auch fpäter als Young und Beilby (deren Patente von 1881 und 
1882 datiren) Ienfte W. Foster!) die Aufmerkſamkeit auf diefelbe Thatſache. 
Bermittelft eines enormen Weberfchufles von Wafjerbampf (16 mal der theore⸗ 
tiichen Menge) vermochte er 61,6 Proc. des Kols-Stidftoffs in Ammoniak zu 
verwandeln, während 35 Proc. zurüidblieben und 3,4 Proc. verloren gingen. 
Er nimmt an, aber ohne irgend welche Begründung, daß im Großen die 
erforderliche Dampfmenge „die theoretifche nicht allzuſehr überfteigen werde“. 
Seine Berecjnungen über den Wärmewerth des Waflergafes find völlig un 
ridtig ?). 

L. Mond (E. P. Nr. 3923, 1888) verwerthet ebenfalls die Thatjache, 
daß eine niedrigere Temperatur nnd die Anmwefenheit von Waſſerdampf ın 
Sasgeneratoren für die Bildung von Ammoniak günftig find. Er führt in 
den Ofen eine befchräntte Menge Luft ein, beladen mit viel Waſſerdampf oder 
Waſſerſtaub. Die entftehenden Gaſe follen reicher an Waflerftoff und Heiz 
kraft fein und mehr und reicherer Theer abfallen. Man kann die Temperatur 
auch durch Verwendung von theilweife des Sauerſtoffs beraubter Luft, wie 
Rauchgas, niedrig halten. Ammoniak und Theer werden durdy Abkühlung x. 
condenfirt, oder man abforbirt da8 Ammoniak ohne Abkühlumg durch eine 
fung von Chlorcaleium oder Chlormagnefinm, oder durd) Schwefelfäure. Als 
neu nimmt er in Anſpruch, daß man die beſchränkt zugeführte Luft mit fo viel 
Dampf oder Waſſer beladet, daß die Verbrennungstemperatur Dunkelrothgluth 
nicht überſteigt. (Vermuthlich wird man hierbei mehr Ammoniak befommen, 
aber da8 Generatorgas dürfte fchwerlich gut fein.) 

In einem weiteren Patente (E. P. Nr. 8973, 1885) beichreibt Mond 
bejondere Deittel zur Kühlung und Condenjation von eneratorgafen. Er 
läßt fie durch einen Koksthurm gehen, in dem fie durch Waller auf 40° ab- 
gefühlt werden. Dieſes mit Ammoniak und theerigen Subftanzen beladen 
Waſſer wird nachher durch einen anderen, in entgegengefetter Richtung fließen: 
den Waflerftrom gekühlt, wieder durd) den Thurm gefchict, wieder gefühlt, und 
fo immer wieder von Neuem gebraucht. Da der im Generatorgafe enthaltene 
MWaflerdampf durch diefe Behandlung condenfirt wird, fo wird eine dem car 
ſprechende Menge Waffer von Seit zu Zeit abgezogen und das Ammonial 
daraus gewonnen. Um diejes jotort als Sulfat zu erhalten, bedient man den 
Koksthurm mit 2 procentiger Schwefelfäure und benutzt die entſtehende Löſung 
von Ammoniumfulfat, nad, Zuſatz von mehr Schwefelfäure, immer wieder von 
Neuem, bis fie hinreichend concentrirt zur Gewinnung des Salzes iſt. Der 
THeer wird wie gewöhnlich abgejchieden, und die Nüdftandsgaje ale Heizgad 
verbrannt. Durch diefes Verfahren fol man faft alle oder alles jett zw 
Dampferzeugung für Gasgeneratoren nad) den Batenten Nr. 3821 umb 3923 


!) Proc. Inst. Civil Engineers 1883/84, 77, T.3. — *) Bergl. Lunge?’ s Aritil, 
ebendaj., ©. 65 u. 76, 
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von 1883 (deren erſtes nichts mit ber Gewinnung von Ammoniak zu thun hat) 
erforerfiche Brennmaterial erfparen können. 
In einem Bortrage hat Mond!) eingehende Mittheilungen über fein 
Verfahren gemacht, die wir bei der Wichtigfeit des Gegenftandes hier ausführ⸗ 
"licher wiedergeben. Die in ben Generatoren @ (Fig. 8 und 9 a. f. S.) erzeugten 
Gafe werden mit einer Temperatur von 450 bis 500° E. durch das Rohr r 
in die zum Theil mit Waſſer gefüllten Wafcher W (Fig. 9) geleitet, in denen das \ 


Waſſer durch Schaufelräder fräftig bewegt wird. Ein Theil des Waſſers 
verdampft in Folge der hohen Temperatur der Cafe, welche durch den Spruh⸗ 
tegen des zerpeitſchten Waſſers von ſämmtlichen Staubtheilchen und den in 
ihnen enthaltenen Ammoniakſalzen befreit werben. Das bis zu einem gewiſſen 


}) Journ. Soc. Chem. Ind. 1889, ©. 505; Zeitſchr. f. angemw. Chem. 1889, 
©. 518; Wagner⸗Fiſcher's Jahresber. 1889, ©. 105. 
Qunge-Köbler, Eteinkoblentbeer. II. 5 
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Grade mit Ammoniaffalzen gefättigte Waſſer läuft regelmäßig in geeigneter 

Menge ab, um hinterher auf Ammoniak verarbeitet zu werden. Der in den 

Waſchern abgeſchiedene Theer wird von Zeit zu Zeit abgezogen. Die mit 

einer Temperatur von etwa 100° austretenden, mit beträchtlichen Mengen 

Wafferdampfes beladenen Gafe werden durch das Rohr g (Fig. 8) bei @ in einem 

mit durchldcherten Badfteinen ausgefegten Thurme S durch Schwefeljänre, welche 

aus dem Behälter s zufließt, von Ammoniak befreit. Hierzu dient eine Löfung 

von Ammonfulfat von 36 bis 380 Bo., welcher fo viel freie Schwefelſäure 

zugefegt worben ift, daß deren Menge höchſtens 2,5 Proc. beträgt; ein höherer 

Zufag wirkt erfahrungsgemäß auf die Theerbeftanbtheile ein und verurſacht 

Big. 9. Dunkelfärbung der 

Löfung. Die aus 

dem Thurme ab 

fließende döſang tritt 

in einen Theerjchei ⸗ 

der A, ans welchem 

der größte Theil der 

Lauge durch Pumpe 

e nad) dem Behäl- 

ter s zurüdgepumpt 

wird. Ein Theil dar 

von wird nad) einer 

vorgängigen Br 

handlung mit einer 

geringen Menge 

ſchwerer ¶ Theerole 

(ur Entfernung der 

Theerbeftandtkeile) 

in conifchen, ange 

bleiten Pfannen mit 

Meinerer Dampf 

ſchlange unter fletem 

Nachflillen fo weit eingedampft, bis die Maſſe did wird. Diefe bringt man auf 

eine Ablaufoorrichtung und erhält nad) dem Auswaſchen mit wenig Waſſer ein 

gutes, leicht verkäufliches Ammonfulfat, während die Mutterlauge, welche ale 
freie Säure enthält, zu den Condenfatoren zurüidgepumpt wird. 

Bei feinem Eintritte in den Säuretfurm S enthält das aus dem Gene: 
rator kommende Gas 0,13 Bol.-Proc. Ammoniak, welcher Gehalt beim Ant 
tritt aus dem Thurme auf 0,013 Bol.-Proc. zurüidgegangen ift. Das eine 
Temperatur von 80% zeigende Gas ift volftändig mit Wafferbampf gefättigt, 
fo daß alfo im Thurme nur eine unweſentliche Waſſerabſcheidung ftartgefunden 
hat. Diefe findet erft nach feinem bei c erfolgenden Eintritt in den Conden 
fator fat, in weldem es mit einem Strome falten Waſſers zufammentrifft, 
welches den Dampf verbichtet und ein etwa 78% warnıes Waffer erzeugt. Bei 
4 tritt das Gas hierauf, abgekühlt auf eine Temperatur von 40 bis 50°, in 
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die Hanptleitung e, um nad den verfchiedenen Verwenbungßftellen geleitet zu 
werden; das heiße Waſſer dagegen in ein befonderes Scheidegefäß, wo es von 
Theer getrennt nnd dann auf einen dritten Thurm C gehoben wird, in welchem 
es durch einen ihm entgegenwirkenden falten Luftftxom, welcher durch das 
Root’fche Gebläſe D erzeugt und durch das Rohr ww eingetrieben wird, genitgend 
abgefühlt wird, um in dem Scrubber B wieder Berwendumg zu finden. Die auf 
ungefähr 76° erwärmte und mit Waflerdbampf gefättigte Luft wird durch bie 
Röhren J und w nad) den Generatoren G gedrüdt. Durch diefe Anordnung 
werden dem Generator etwa zwei Drittel des Dampfes wieder zugeführt, der 
urfprünglich eintrat, fo daß nur ein Drittel des urfpriinglichen Dampfes erſetzt 
zu werden brandjt, welcher durd; den abgehenden Dampf der Betriebsmafchine 
geliefert wird. 

Bon den rechtedigen Generatoren G (Querſchnitt 1,830 x 3,660) ftehen 
eine Anzahl in einer Reihe neben einander; bie Einführung der Luft und das 
Ansziehen der Aſche geſchieht an den beiden kürzeren Seiten derſelben, welche 
nach der Mitte zufammenlanfen und mit einem Waſſerverſchluſſe verfehen find. 
Die Luft tritt unter einem SDrude von 10 cm Waflerhöhe ein und aud) das 
Anziehen der Aſche erfolgt unter Waflerverfchluß; die Luft aus Rohr 1. 
dagegen tritt Über dem Wafferfpiegel ein. Die Einführung der Kohle geichieht 
durch die Trichter neben dem Übzugsrohre r in der Weife, daß dieſelbe zwifchen 
Rohr und Trichter durch zwei hängende Gewölbe eine gewille Strede nadı 
unten geführt und oberhalb der unteren Gewölbelinie gehalten wird, fo daß die 
Deftillationsprobucte des frifch aufgejchlitteten Materiales gezwungen find, durch 
bereit8 in voller Gluth befindliche Schichten zu ftreichen. Es wird dadurd) 
erreicht, daß ein großer Theil der theerartigen Probucte vergaft und ber beim 
Beichiden entftehende Kohlenftaub im Generator zurüdgehalten wird. Zur 
Verwendung gelangt eine gewöhnliche Kohle mit 33,5 Proc. flüchtigen Stoffen 
(einſchließlich des Waffergehaltes), 11,5 Proc. Aſche und 55 Proc. nicht flüch—⸗ 
tigem Kohlenftoff. 

Die ausgezogene Aſche und Scjlade enthält ungefähr 33 Proc. Kohlen⸗ 
foff, wovon bie Häffte durch Beleſen wiebergewonnen wird, fo daß der Ge⸗ 
fammtverluft an unverbranntem Kohlenftoff fchließlid, nur etwa 3 bis 4 Broc. 
der angewandten Kohle beträgt. 

Das gewonnene Gas befigt im trodenen Zuſtande folgende Zuſammen⸗ 
jegung: 


Kohlenfäure . - » 2»... 15 Broc. 
Kohlen . . » . 2.0.10 „ 
Waflerftof. - - - >» 22.023 „ 
Koblenwafierftoffe . » . » . 3, 
Stilftof -. » > 2 222.049 „ 


Sein Heizwerth beträgt etwa 75 Proc. von dem der verbrauchten Kohle, doc) 

it die Ausnugung der Wärme eine bedeutend beffere, als bei birecter Ver⸗ 

wendung der Kohle. Die Verbrennung kann fo geleitet werden, daß beim 

Verbrauche der annähernd theoretifchen Menge Luft ein Gasgemifc mit höch⸗ 
ge 
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ftens 2 bis 3 Proc. freien Sauerftoffs entfteht. Verdampfungsverſuche ergaben, 
daß 85 Proc. derjenigen Wafjermenge in Dampf übergefüihrt wurde, welche 
mit Kohle direct verdampft werben konnte. Nach Abzug des in bie Genera⸗ 
toren eingeführten und des beim Verdauipfen der Ammmonfulfatlaugen ver: 
brauchten Dampfes würde allerdings nur ein Heizeffect von 75 Proc. für die 
Gasfeuerung übrig bleiben, welcher aber durd) den Heizwerth bes bei dem Ber- 
fahren gewonnenen Theers (ungefähr 3 Proc.) wieder auf die Höhe von 80 Prec. 
gebracht wird. 

Um aljo die Hälfte des in den Kohlen vorhandenen Stidftoffs in Form 
von Ammoniaf zu gewinnen, find 125 Tonnen Kohle zu verbreunen, um den 
gleichen Heizeffect zur erzielen, wie früher mit 100 Tonnen, aber ohne Gewin⸗ 
nung von Ammonial. Die thatfächliche Ausbeute an Ammonſulfat beträgt 
32 kg von 1 Tonne Kohle, aljo 4 Tonnen Sulfat von 125 Tonnen Kohle; 
auf die Öewinnung von 1 Tonne Ammonfulfat fommen alfo bei gleichbleibendem 
Wärmeverbrauche 6,25 Tonnen Kohle. Es ift die ungefähr diefelbe Menge 
Brennftoff, welche zur Heritellung von 1 Tonne Leblanc⸗Soda anfgewandt 
werden muß, eines Productes, deſſen Verkaufswerth weit unter dem bes Ammon- 

„ſulfats liegt. Nach englifchen Preifen zu Northwich entfpricht diefe Brennſtoff⸗ 
menge einem ungefähren Werthe von 35 Mk., wozu noch die Arbeit, um die 
Kohle in diefer Weiſe zu verbrennen, ſowie die Koften fiir Schwefeljäure und 
dergleichen zu ſchlagen find, fo daß fidh ein Einftand von 90 bis 100 Marl 
fir 1 Tonne Ammonfulfat ergiebt, alfo ungefähr 50 Proc. des durchſchniu⸗ 
lichen Berfauföpreifes derjelben. 

Borausjegung für die Rentabilität des Verfahrens, defien Vorteile außer 
in der Gewinnung des Ammonfulfats noch in Vermeidung jeglicher Raudı 
beläftigung und der großen Regelmäßigfeit des Heizens bei der Gaßfenerung 
liegen, ift allerdings ber Großbetrieb, während die Unkoſten für eine Heue 
Anlage fi) derart fteigern dürften, daß bei der vermehrten Production an Am⸗ 
moniaf und feinen Salzen beim Koksofenbetriebe von einer Rentabilität kaum 
mehr die Rede fein dürfte. Kine große Mehrausbeute an Ammoniak konnte 
Mond conftatiren, wenn Koks unter ſonſt gleichen Verhältnifien bei Gegen: 
wart eines großen Ueberſchuſſes an Salzfäure (um das gebildete Ammoniak zu 
binden) verbrannt wurde, doch läßt fich diefe Bedingung in Folge leicht be 
greiflicher Schwierigkeiten induftriell nicht erfüllen. 

Ein demjenigen von Young und Beilby fehr ähnliches Berfahren it 
das von G. R. Hislop (E. P. Nr. 5252, 1882). 

H. Simon und Watfon Smith (E. BP. Nr. 4871, 1883) wollen 
Waflerdampf zugleich mit Kohlenwafferftoffen in flüffiger oder Dampfform ın 
Gasretorten, Kolsöfen oder Gasgeneratoren einführen. Während der Sauer 
ftoff des Waflerdampfes ſich mit dem Kohlenftoff verbindet, wird ein Theil 
des frei werdenden Waſſerſtoffs fich mit dem Stidftoff ber theilweiſe zerjegten 
Kohle zu Ammoniak, und ein anderer Theil mit dem Schwefel der Kohle ver 
binden, fo daß die Qualität des Koks verbeflert wird. . Dieſes Berfahren it 
erſt verſuchsweiſe ausgeführt worden und liegen Einzelheiten über feinen Erfolg 
bislang nicht vor. 
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A. Hennin!) erhigt gewöhnliche Kohle bis zur Rothgluth und bläft dann 
Dampf ein, welchem eine genau regulirbare Menge Luft beigemifcht ift, um 
die Temperatur (ca. 1000°) ftetS gleich zu halten. Er erzielt dabei 1/, bie 
3. des in der Kohle vorhandenen Sticftoffs in Yorm von Ammoniak, reichlich 
Theer und daneben ein gutes Heizgas von folgender Zufammenfegung : 


Waflerftof . - - 2 020.880 Broc. 
Methan und Homologe ... 45 „ 
Koblenod - - » > 2 2 22.200 „5 
Kohlenfäure. . . 2.2.6105 „ 
Stidftoff und Sauerfloff. 202.270 „ 
100,0 


4 Trend (E. P. Nr. 5945, 1885) erhigt Materialien, welche Kohlen⸗ 
Hoff, Stickſtoff, Schwefel und Kochſalz oder andere Chloride enthalten, in einem 
Schadtofen unter Einführung von Luft und Wafferdampf, bei continuirlicher 
Arbeit. Die hier ftattfindende Reaction fol fein: 


2NaCl + H,S0, +30 +2N+C— 2NH,CH + N,80,+C0,. 


Saft aller Stidftoff ſoll als Salmiak erhalten werden; ein Heiner Theil ver- 
bindet ſich „mit Kohlenftoff und Chlor, Waflerftoff, Kohlenoryd oder Schwefel⸗ 
dioryd zur Bildung verfchiebener Cyanverbindimgen“. Wir enthalten uns 
einer Kritil, und verweifen auf die Berjudhe von Solvay und Wagner 
(S. 6). 


3. Ammoniat aus Koksöfen. 


Da die Gewinnung von Ammoniak als Nebenproduct der Koksfabrikation 
ſtets gleichzeitig mit derjenigen von Theer ftattfindet, fo haben wir diefe 
Induſtrie bereits im 2. Capitel, Bd. I, ©. 65 ff. vollftändig befchrieben. Wir 
haben auch gejehen (Bd. J, ©. 26 ff., Bd. II, ©. 45 ff.), welchen Umfang diefe In» 
duftrie ſchon gewonnen hat, welche Menge Ammoniak aus dieſer Quelle erhalten 
werden könnte, und daß gerade diejer ungeheure Zuwachs zu unſeren Quellen 
von Ammoniak (und Theer) felbft in feinen erften Anfängen fchon dazu bei- 
trägt, die Preife nieder zu halten und die Gewinnung der Nebenproducte zu 
einem Verfahren von zweifelhaften Bortheile zu machen. Immerhin kann man 
faum bezweifeln, daß e8 nur eine Trage der Zeit ift, wann bie ungeheure Ber: 
geudung von Subſtanz, welche jet bei ber Koksfabrikation, befonders in Enge 
land, Herricht, der Vergangenheit angehören wird, und es wunderbar erjcheinen 
wird, daß man fie je zuließ, nachdem man einmal erkannt hatte, daß dies nicht 
nöthig jet, und daß guter Kols zufammen mit Theer und Ammoniak fabricirt 
werden fann. Freilich wird eine gewiſſe Verſchiebung der Preiſe ftattfinden 
müſſen; jo lange als noch immer eine große Menge von Theer zur Heizung 
verbrannt werden muß, wofür er etwas mehr al8 den Werth von Gaskoks 


1) Journ. of Gaslighting 1892, p. 296; Chem.⸗Ztg. 1892, Rep., S. 9. 


70 Quellen des Ammonials. 


hat, fann fein Preis biefen Werth nicht ſehr überfteigen, und der Ammonial- 

preis wird nicht allein durch Ueberprobuction, fondern auch durd die Mir 

bewerbung bes Chifefalpeter® niedergehalten werben. Aber zum Gluck ſieht 

die Sache nicht fo, daß fein gemügender Abzug für jene Producte gefunden 

werben Tönnte; gerade fo wie eine unbegrenzte Menge von Theer ald Brenn 

material verwerthet werben fann, und zwar in den Gasfabriten und Kole⸗ 

reien felbft, kann andererfeit® die Landwirthſchaft factifd jede ihr von der Im 

duftrie zu bietende Menge Ammoniak aufnehmen, wenn nur ber Preid niedrig 

genug ift. Dies ſcheint in der That die einzige Möglichkeit zu fein, eine viel 

größere Bevölferung durch die Bodenerzeugniſſe zu ernähren, als jegt. Aber 

natürlich wird der pecuniäre Gewinn ber Gasfabrifen und SKofereien an Theer 

und Ammoniaf erheblich vermindert, und Erſatz bafir anderswo gefucht werden 
müffen. 

Die Einzelheiten der Conbenfationsapparate haben wir bereit im 2. Cap. 

(8b. I, ©. 85 u. f.) befprochen. Hier haben wir nur noch kurz der Berbefie 

Fig. 10. rumgen zu gedenten, 

welche eine vollſtändi ⸗ 

gere Conbenfation be 

ſonders bes Ammonials 

garantiren. Zſchotte 

(DR BP.) iſt es ge 

ungen, eine Serubber« 

einlage (Horde) herzu · 

fielen, welde allen 

technifchen Anforberun- 

gen durchaus entſpricn 

Diefelbe (Fig. 10) be 

ſteht aus einzelnen, 

unter ſich verbundenen, 

abgerundeten, flachen 

Stäben, welche glatt. 

gehobelt, nad; unten 

coniſch und dafelbft mit 

Baden, fogen. Topf: 

nafen, verfehen find. 

Zweifellos iſt der einfachſte und befte Apparat zur vollftändigen Ausſcheidung 

des Ammonials aus den Gafen ein Hoher Scrubber mit großem Rauminhalte 

und großen, continuirlic mit Wafler benegten Flachen. Die Abforptionsfliden 

muſſen fo eingebaut fein, daß ber Drud im Apparate gleich Null ift und das Gas 

fomit ohne Drud fämmtliche, von Waffer benegten Flächen beftreichen und fein 

Ammoniaf an biefe abgeben fann. Damit aud) alle Flächen von Gafen beftricen 

werden können, müffen die Eintagen fo befchaffen fein, baß ſich das Gas beim 

Anftogen an die Einlagen in möglidft viele Meine Theile fpaltet und ſomit 

gezwungen wird, ſich auf alle Theile ber Waſchereinlagen zu vertheilen. 

Diefen Anforderungen entfpricht der Zſchokke'ſche Scrubber in hohem Mafr. 
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Fig. 11 zeigt die vollfländige Armirung eines Scrubbers mit Zſchokkes Patent- 
horden und Berieſelungsſyſtem. Der freie Durchlaß zwifchen den hölzernen 
Horbenftäben beträgt etwa /, der ganzen Scrubbergrunbfläche; gegenüber den 
gewöhnlichen Einlagen aus gelochtem Blech bieten biefe hölzernen Horden uns 
Big. 11. 
Waner. 


Gas 


gefähr die 9= bis 11 fache Abforptionsfläche dar, woraus die größere Wirt- 
ſamkeit ohne Weiteres erhellt. 

Bon befonderer Wichtigkeit fur die Erzielung eines hochprocentigen Am- 
moniatwaſſers ift auch die Art bes Berieſelungſyſtemes; auch diefe Frage ift 


72 Quellen des Ammonials. 


von Zſchokke in glüdlicher Weife gelöft worden. Die von ihm gegebene 
Conſtruction eine® Tropfapparates wird durch Fig. 12 veranſchaulicht. Der 
Wafjerzufluß erfolgt bei a und kann durch Regulirhahn db auf jebe beliebige 
Waflermenge eingeftellt werden. Durch Schauglas c kann das Ablöſen und 
allen eines jeden Tropfens beobachtet werben. z ift eine Stopfbüchſe, durch 
welche der Draht % bis zur ſichtbaren Tropfdüſe / reicht, wodurch es ermöglicht 
wird, jede Verftopfung der Duſe durch Niederftoßen des Drahtes A fofort zu 
Fig. 12. befeitigen. Die Yallhöhe bes tropfenweife zu⸗ 
geführten Waſſers von Dife f bis auf den 
concaven Teller d beträgt 1m; dadurch zerftänbt 
das Waller in feinfte Theilchen und beriejelt 
B% 53 gleichmüßig und vollkommen die in den Scrubber 
IF eingebauten Horden. Um 1 qm Ecrubher- 
fläche zu beriefen, find vier bis fünf Stüd 
folher ZTropfapparate erforderlich Durd) 
diefe Eonftruction ift e8 gelungen, das Waſſer 
auf ein Minimum von brei bis vier Xiter auf 
100cbm Gas einzufchränten und ein jehr 
hochgradiges Product an Ammoniakwaſſer zu 
erzielen. Durch die im unteren Theile dee 
Apparates angebrachte Thür e kann der Teller 
d von Zeit zu Zeit herausgenommen und ohne 
Betrieböftörung ‚gereinigt werden. 

Die Wirtungsweife des Zſchokke'ſchen 
Horden⸗ und Berieſelungsſyſtemes ergiebt fh 
ans dem Umftande, daß beifpielsweife Gas, 
welches früher bei Anwendung der Fleiſch— 
haue r'ſchen Jalouſienfüllung noch immer 
25 Ammoniak in 100 cbm enthielt, nach 
Anwendung des Zſchokke'ſchen Syſtemes 
nur noch 1g auf 100 cbm zeigte; gegemüber 
der Füllung der Scrubber mit perforirten 
Blechen ift der Vortheil noch augenfälliger, 
nämlid) 1g Ammonial gegenüber 60 6i880g 
in 100cbm. ‘Dabei fteigt die Gräbigfeit det 
erzielten Ammoniatwaffers um 1 bis 12/,0 Be. 
(in fpeciellen Fällen von 0,8 auf 2,7° und 
von 2,94 auf 3,449 B6.). 

Um auch von der Aufftellung derartiger Apparate einen ungefähren 
Begriff zu geben, geben wir in Fig. 13 bie Abbildung einer Scrubberanlage 
für 50000 cbm Gas in 24 Stunden, welche auf ber Kolereianlage der 
Firma Rud. Boeding & Co. auf Halbergerhütte bei Brebach tabelle 
functionirt. 

Natitrlich finden zur Erhöhung der Ammoniafausbente ans Koksofengaſen 
auch bie feither erwähnten, fpeciellen Verfahren Anwendung. P. Frauencron 





Serubber - 
deckel 


Ammoniat aus Kohofengajen. 73 


und 9. Strad (D. RP. Nr. 32691) wollen heiße Kolsofengafe durch ein 
Gemiſch von Koflen- ober Kolsaſche, wie fie bei metallurgijchen Operationen 


Big. 18. 


entfteht, mit Staubfohle und Kalk leiten, und dann in gewöhnlichen Con- 
denfationseinrichtungen verdichten. 


4. Ammoniat aus Hohofengajen. 


Die allgemeinen Principien der Gewinnung von Ammoniak, gemeinfchaft- 
lich mit einer Art von Theer, aus Hohofen-Gichtgaſen find im 2. apitel, 
3b. 1, ©. 115 u. f., erwähnt worden und müffen wir zuvörberft Hierauf ver- 
weifen, insbefondere auf da8 Gartjherrie-Berfahren. Hier führen wir 
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nur die Methoden an, welche mit Bernachläffigung des Theers ausſchließlich 
auf die Gewinnung von Ammoniak aus Hohofen-Gichtgafen abzielen. 

Swindells und Tancafter (Fr. Pat. Nr.115832 von 1876) glauben, 
dag man nicht nur das in den Hohofengajen fchon vorhandene Ammonial, ſon⸗ 
dern auch das durch die Zerfegung von CYyanverbindungen erhaltbare mittel 
überhigten Waflerdampfes gewinnen könne. Die mit dieſem gemifchten Gaſe 
leitet man durch glühenden Brennftoff, dann durch Kalkmilch, und zufegt durch 
glühende, mit Ziegelbroden gefüllte Kammern, worauf das Ammoniak aus 
ihnen ausgewafchen wird. 

Savin Chapman (E. P. Nr. 5523, 1881) führt die Gichtgafe durch 
eine mit durchlöcherten Scheiben gefüllte Kammer. Die Durchbredjungen 
einer Scheibe alterniren mit denen einer anderen, fo daß jedes Loch einer vollen 
Stelle in einer anderen Scheibe entſpricht. Diefe Scheiben figen an einer ſich 
drehenden horizontalen Welle und tauchen mit ihrem unteren Xheile in ein 
Säure enthaltendes Gefäß. ‘Der die Scheiben bedeckende Dedel taucht ebenfalls 
‚in die Säure, deren verdampfendes Wafler von Zeit zu Seit erjett werden 
muß. Ein anderes Patent deflelben Erfinders (E. P. Nr. 6406, 1884) ent: 
hält einige Abänderungen hierzu. 

G. Neilfon (E.P.Nr.440, 1882) ftellt eine große Zahl thönemer oder 
aus anderem fäurebeftändigem Dlaterial gefertigter Platten mit Zwiſchenräumen 
in eine Sammer und beriefelt fie mit verdünnter Säure, während die Gichtgale 
dazwilchen anffteigen. Die Ammoniaklöfung läuft am Boden ab. 

John und James Addie (E.P.NL.4758, 1882) firiren das Ammoniof 
durch Mifchung der Gichtgafe mit ſchwefliger Säure, Schwefelfäure oder Sal; 
fäure im Gas⸗- oder Dampfftron und condenfiren hierauf bie gebildeten Am- 
moniakſalze. Ihr Verfahren ift von A. Wilfon beſprochen worden). Es 
zielte zuvörderft dahin ab, die Abkühlung des ungeheuren aus dem Hohofen 
ftrömenden Gasvolumens, welches 13 mal fo groß wie das von derfelben Menge 
Kohlen in einer Gasretorte auögegebene ift, wegfallen zu laſſen. Das Ber- 
fahren ift in der Hütte zu Coatbridge durchgeführt worden und ergiebt ſchwefel⸗ 
faures Ammoniak von fchönfter Oualität. Es befteht in der Behandlung der 
Gichtgaſe mit ſchwefligſaurem Gas, welches man bdenfelben an irgend emer 
pafjenden Stelle der Gasleitung beimengt. Hierdurch erfolgt die angen- 
blickliche Bildung von fchwefligfaurem Ammoniak, welches durch deu Gasſtrom 
fortgeführt wird. Diefer wird dann in einem Wafchthurme mit fortwährendem 
Zuridpumpen des Waſſers gewaſchen. Wenn man diefe Behandlung anf 
Generatorgas anwenden will, deilen Temperatur weit höher als die von Hob- 
ofengichtgas ift, fo muß man die Waſchthürme von außen durch Beriefelung 
mit Waller kühlen. Bei Gafen, deren Temperatur 260° nicht überfteigt, wird 
alles Wafler in dem Thurme felbit gebraucht und kommt als ſtarke Löjung 
von Ammoniaffalzen heraus, deren fpecififches Gewicht man auf 1,2 bis 1,25 
fteigern kann. Dieſe Flüffigkeit wird dann auf gewöhnlichen Wege durd 
Deftillation auf fchmwefelfanres Ammoniak verwerthet; aber man faun fie für 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 458. 
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viele Zwecke ohne Weiteres, ohne Verwandlung in ſchwefelſaures Ammoniak, 
verwenden, 3. B. im Ammoniaffobaverfahren oder zur Fabrikation von Salmiat- 
geift. Das hier erhaltene ſchwefligſaure Ammoniak ift ftets mit ſchwefelſaurem 
und thiofchwefelfaurem Ammoniak gemifcht; aber die8 macht natürlich nichts 
ans, da die Deftillation mit Kalk doch alles Ammoniak frei macht. Yolgende 
Analyfe einer Löfung vom fpecif. Gew. 1,075 zeigt bie verjchiedenen Salze: 
Schwefelfaures Ammoniaf ... 25,7g pro 1 Liter enthaltend 6,6g NH, 
Schwefligſaures .... 344, „ 1 „ n 10,1, „ 
Ihiofchwefelfautee „ .... 418, „1, n 96, n 
Alle Ammonialfaße ... . - - 101,9g pro 1 fiter enthaltend 26,3 NH,. 

Eine andere Yauge ergab nach dem Eindampfen ein Salz in folgender 
Zufanmenfegung (nad) Zatlod): 


Scwefelfaures Ammoniat . . . . 86,13 Proc. 
Schwefligfaures n 2020. .19,75 


Thiofchwefelfaured „ 200. 3310 „ 
Scwefeljaures Natron . . . . . 858 „ 
Freie Schwefelfäure ) . . . .. Spur „ 
Unlösliches . 0,03 „ 


Drganifhe Subflan . . . . .. 211 „ 
100,00 Proc. 
Geſammt⸗Ammoniak 20,31 Proc., entipr. 78,85 ſchwefelſaurem Ammoniak. 


Die fchweflige Säure wird bei dieſem Verfahren durch Verbrennung von 
Vitriolfchiefer, Kohlenpyrit, gewöhnlichem Schwefelties u. dgl. in einer Retorte 
vermittelft eines eingepreßten Luftſtromes erhalten. 

Detreffend die Trage, ob ein auf diefem Wege behanbeltes Gas Schwefel- 
verbindungen mit fich führt, welche daſſelbe fiir metallurgiiche ober andere 
Zwede verunreinigen können, wird die folgende Unterfuchung der Gasleitung 
in Addie's Hütte Hinter den Wafchthlirmen, wobei wie gewöhnlich mit Ueber⸗ 
ſchuß von fchwefliger Säure gearbeitet wurde, von Intereſſe fein: 


Schwefel pro Eubiffuß Gas 0,1 grain (— 0,006), 
»  n» Tonne verbrannter Kohle 1,85 Pfund (— 0,83 kg), 
„in Procent der verbrannten Kohle 0,08 Proc. 


Mithin beträgt der Üüberfchitffige Schwefel nur etwa ein Zehntel des urfprling- 
(id in der Kohle enthaltenen. 

Statt mit fchwefliger Säure bringen R. Main und W. Galbraith 
(E. B. Nr. 10448, 1884) Hohofen - Gichtgafe oder Koksofengaſe ꝛc. in Ber 
rührung mit zerftäubter Salzfäure und verwandeln dann den Salmiaf in Sulfat. 
Tas Berfahren wird faum jo billig als das von Addie arbeiten. 

3. Dempfter (E. P. Nr. 11250, 1884) bringt zwifchen den Hohöfen und 


1) MWielo kann freie Schwefeljäure in Gegenwart von jchwefligfaurem und tbio- 
Ihwefelfaurem Salz eriftiren? 
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Bin. 14. 


Sig. 15. 


den Dampfteffeln oder Winderhigern, wo die Gichtgaſe verbrennen follen, eine 
gewöhnliche Ammoniakblaſe, mit den üblichen Schwefelfäureapparaten, „Stand 


Fin. 16. 


) Zingl. Polyt. Journ, 254, 260, 


fängern“ und „Condenfatoren“ an. Die 


"m dann in Wafchapparate, 
sten Spuren von Ammoniak 
verden. 
ider Körting 2) haben eine 
Einrichtung von Röhren zum 
id Waſchen der Gafe con⸗ 
3.14 und 15). Die Röhren 
i Reihen angebracht, und die 
en zwifdien. ben eimplaen 
der Reihe find der Art ge 
die Gafe durch eine Röhren 

fünf Stüd aufwärts, md 
tächfte abwärts gehen. Ein 
n 450 Röhren von 30cm 
r und 3,5 m Länge giebt eine 

Geſammt · Lufttählflähe 

von 1700qm. Ein Im 
jector fann vortheilhaft an 
mehreren Pumtten eims 
folden Syſtems ange 
wendet werben. 
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Wir wollen aud hier die von Young und Beilby conſtruirten 
Waſchkammern zeigen, welche die Gefchwindigfeit des Gasftromes vermindern 
und dadurch eine vollfkändige Abſcheidung der theerigen Subftangen bewirken 
jollen (S. 61 ff.). Bei der in Sig. 16 verdentlichten Anordnung werben die 
Gafe durch die Leitung g zugeführt und treten durch die mit Bleigloden be⸗ 
dedten Deffnungen ee in die Kammer ein. Ein feinvertheilter Regen von 
Bafler oder Säure wird während des Durchſtreichens der Gafe unterhalten. 
Die gewafchenen Gafe gehen bei g’, die Wafchflitffigfeit bei u fort. 

Big. 17 zeigt eine beffere Einrichtung, nämlich eine Reihe von in ver⸗ 
ſchiedenem Niveau angelegten Kammern, in denen die Waſchfluſſigkeit an dem 
dem Eintrittsende des Gaſes entgegengejegten Ende eingeführt wird und ihrer 
Schwerkraft folgend durch die ganze Reihe herabrinnt, bis fie gefättigt ift. 
Nithin braucht man nicht die Flüffigfeit oben auf die Kammern zu heben 

ig. 17. 


und fie dort zu zerftäuben. Die Größe der Kammern ift darauf berechnet, 
daß fir je 100cbm des in 24 Stunden Hindurchgehenden Gafes wenigftens 
05cbm Condenfationsraum vorhanden ift. Große Kammern, in denen bie 
abgefüglten Gafe zur Ruhe kommen und die Heinen Theilhen von Theer ſich 
dadurch gut abfegen können, ſcheinen am vortheilhafteften zu fein. 

F. N. Maday!) bringt die Gafe zur Abſcheidung des Theers und Ges 
winnung des Ammonials in ferubberartigen Gefäßen abwechſelnd mit Wafler 
und Theeröl in innigfte Berührung. Die Abkuhlung der Gaſe vor dem Ein: 
leiten in die Abforptionsgefäße wird dadurch erreicht, daß diefelben bie Hohl» 
tänme der fämmtlihen, mit Mantel verfehenen Gefäße in entgegengejegter 
Richtung wie der Gasftrom im Inneren paffiren. 

Neuere Patente auf diefem Gebiete find: 

Imray, E. P. Nr. 10589, 1894; Coltneß Iron Co., €. P. 
Nr. 17673, 1889. 


) €. P. Rr. 14060, 1889; D. RP. Nr. 56796; Zeitſchr. |. angem. Chem, 
1893, ©. 340. 
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Ausführlich beiprochen wird die Gewinnung der Nebenproducte and ben 
Gaſen der fchottifchen Hohöfen in „Transaction of the Institution of Engineers 
and Shipbuilders in Scotland“ !), Heft 25, 1896. Die Mengen des 
dabei zu gewinnenben fchmwefelfauren Ammoniaks find, da deflen Ausbeute ſich 
annähernd gleichitellt derjenigen aus Carves⸗-Koksöfen (0,9 bis 1,36 kg ans 
100 kg Kohle), feine geringfügigen. Nimmt man das Ausbringen an fdywefel- 
faurem Ammoniak pro Tonne Kohle auf 11,3kg und den jährlichen durch⸗ 
ichnittlichen Kohlenverbrauch der fchottifchen Hohöfen zu 2 500000 Tom 
an, fo beträgt die Production an fchwefelfaurem Ammoniak fir Schottland für 
ein Jahr 28250 Tonnen. Wenn das Gleiche für die engliſchen und walifer 
Hohöfen nicht zutrifft, jo kommt dies daher, weil dort alle mit Koks, die 
fchottifchen aber mit Splintkohle (Bd. I, ©. 115) arbeiten. 


5. Ammoniaf ans Generatorgajen. 


Wir haben ſchon früher die Gewinnung von Ammoniak aus Generator: 
gafen erwähnen müſſen; 3. B. in Verbindung mit dem Berfahren von Mond 
(S. 65) und von Addie (S. 74), weldes Wilſon fir anwendbar anf feine 
Gasgeneratoren hält. Augenſcheinlich könnten die meiften der in der vorigen 
und der folgenden Claſſe befchriebenen Verfahren auch auf Gasgeneratoren 
angewendet werben, voransgejett, daß das Ammoniak die Koften bezahlt, und 
daß die Operation die Wirkfamkeit des Generatorgafes nicht zu ſehr beeinträd- 
tigt, was fie jedenfall8 durch Abkühlung defjelben thut. Wir wollen hier aud) 
an das Verfahren von Fogarty (S. 16) erinnern, obwohl Hierbei das 
urſprünglich in dem Generatorgafe vorhandene Ammoniaf nur eine unbeden- 
tende Rolle ſpielt. 

Intereffant ift eine Schägung Mond's über dem jährlichen Berbrand; au 
Kohle als Brennmaterial in England; derfelbe beträgt pro Jahr etwa 150 Mil. 
Tonnen. Angenommen, daß hiervon nur 1/,o nad) dem von ihm (S. 65 ff.) 
befchriebenen Proceſſe verarbeitet witrde, fo würde dies eine Production an 
fchwefeljaurem Ammoniaf von rund 5 Mill. Tonnen bedeuten. 


6. Ammoniak aus Rauchgaſen. 


Wir faſſen hier die Berfuche zur Gewinnung von Ammoniaf aus anderen, 
als den bisher aufgezählten Duellen zufammen; bejondere aus gewöhnlichen 
Rauchgafen, oder in Fällen, wo Rauchgaſe mit an Ammoniak reicheren Gajen 
gemifcht find, 3. B. bein Verfohlen von Knochen in Töpfen. Im folden 
Fällen find die bisher befchriebenen Methoden nicht wirkſam genug, um die 
außerordentlich Heine Menge des Ammonials von dem ungehenren Ueberſchuſſe 
der verdünnenden Safe abzufcheiden, und diefes Problem ift auch bisher ned 
nicht genügend gelöft worden. 





1) Etahl u. Eijen 1896, ©. 388; Wagner⸗Fiſcher's Jahresſsber. 1896, ©. 133. 





Ammoniat au Rauchgajen. 79 


Fr. Lorenz (D. RP. Nr. 26638 und 26979 aus dem Jahre 1882) 
verwendet die Safe von Knochenverfofungsöfen erft zur ‘Dampferzeugung und 
läßt fie dann durch Megeneratoven gehen, um ihre meifte Wärme abzugeben. 
Hierauf werden fie mit heißem Waflerdampfe gemifcht und in einen Koksthurm 
geleitet; die Talt heraustommenden Gaſe werben zuerft wieder erhigt, um jie 
von Neuem mit Dampf zu fättigen, indem man fie durd) bie Negeneratoren in 
umgelehrter Richtung wie die direct von den Defen kommenden Gaſe ftreichen 
läßt, und gehen dann in einen anderen, mit verdünnter Schwefelfäure gefüllten 
Koksthurm. (Die Idee, die Dfengafe, welche eine äußerft geringe Menge 
Ammoniak enthalten, mit Waflerdampf oder Waflerftaub, der durd) die Hige 
ber Safe verdampft wird, zu fättigen, um das Ammoniak in einem Kofsthurme 
leichter condenfirbar zu machen, weil nur auf diefem Wege alle zerjtreuten 
Molecüle von Ammoniak ſogleich in genügende Berührung mit Waflermolecülen 
fommen, war dem „Erfinder“ von ©. Lunge in einem ausführlichen, vom 
29. Juni 1881 datirten Gutachten vorgefchlagen worden, und ift von dem 

„Erfinder“ ohne Lunge's Erlaubniß oder Kenntniß in jeimen Patenten ver- 
förpert worden.) 

H. Neumeyer (D.R-P. Nr. 24511) empfiehlt heiße Schwefelfäure zur 
Abjorption von Ammoniat aus Gasgemengen. Die Säure wird zerftäubt, 
indem man fie unter Drud aus Löchern in einer ſenkrechten, aus Hartblei 
beftehenden, Röhre ausftrömen und gegen die Wanbung einer äußeren Röhre 
auefprigen läßt, während die ammoniakhaltigen Safe durch ben ringförmigen 
Raum zwiichen den Röhren ziehen. Die fid) am Boden anſammelnde Flüffig- 
keit wird dur, eine Dampffchlange erhigt und durch eine Drudpumpe in den 
Zerftänber zurüdgepumpt. Auf diefem Wege erhält man eine heiße, concen⸗ 
trirte Zöfung, aus der fich beim Erkalten ſchwefelſaures Ammoniak abjcheidet. 

9. Wellftein (D. RP. Nr. 28762) wendet ebenfalls zerftäubte heiße 
Schwefelſäure an, welche gegen bie Dede der Kammer fprigt, durch welche 
man die ammoniafaltigen Safe ftreichen läßt; fo oft fich eine gewifle Menge 
Slüffigkeit am Boden der Kammer angefammelt hat, geht fie durch ein fi 
ſelbſtthätig öffnendes Ventil in einen Pulfometer, wo fie von außen erhigt 
wird, wobet der erzeugte Dampf das Pulfometer zur Wirkung bringt und die 
ſeure Flüſſigkeit wieder in das obere Reſervoir zuruckdrudt, bis ſie genügend 
mit Ammoniak geſättigt iſt. 

Die Société anonyme Lorraine industrielle de Hussigny 
(E. B. Nr. 5898, 1884) will da8 Ammoniak aus Ofengafen durch Chlor⸗ 
calcium abforbiren. Die gebildete Mifchung von Salciumcarbonat und Salmiaf 
ſoll entweder als Düngemittel verwendet, oder aus ihr durch Exrhigen kohlen- 
ſaures Ammonial für die Ammoniakſodafabrikation entwidelt werden. 

Nach W. Forſter !) enthielt der Ruß aus dem Kamine einer Steintohlen- 
feuerung 11,55 Proc. Ammoniumfulfat neben 41,37 Proc. Kohlenftoff und 
verbrennlichen Subftanzen, 8,93 Proc. Feuchtigkeit und 38,15 Proc. Afche. 


1) „Ueber Gigenichaften und Gebrauh der Ammoniafjalze in der Landwirth⸗ 
Khait“; Chem. Zig. 1894, ©. 5. 





Zweites Capitel. 


Die Bufammenfekung und Analyfe des Ammoniakwallers 
und die Kigenfhaften feiner Beflnndtheile. 





Wir haben im vorigen Capitel gefehen, daß man durd) eine Berbindung 
von Kühl⸗ und Wafchprocefien aus ammoniafhaltigen Gafen eine wäflerige Löjung 
von Ammoniakſalzen erhält, die man „Ammoniafwajler“ nennt. Wir betradjien 
bier nicht ſolche Flüffigkeiten, welche durch directe Wirkung von ſchwefliger Säure, 
Scmefelfäure oder Salzjäure auf derartige Gaſe entjtanden find, fondern nur die 
mit Wafler allein erhaltenen. ine der wichtigften Quellen von Ammoniak 
waſſer ift der Reinigungsproceß, welchem das Leuchtgas ausgeſetzt wird, und 
daher nennt man es meift „Saswafler“. Die von Koksöfen und Hohöfen-Gidt- 
gafen erhaltenen Löſungen leiten ſich ebenfalls von der Steinfohle ab, und find 
dem Gaswaſſer durchaus ähnlich, werden auch genau in derfelben Weife behandelt, 
jo dag wir fie in Zufunft ſtets mit in die Betrachtung des Gaswaſſers ein 
fchliegen werden. Dies würde fid) auch auf die Waſchwäſſer von Generator: 
gafen beziehen, wenn diefe im Großen erhalten witrden. Selbft die aus gefaulter. 
Harn oder durd) die trodene Deftillation von Knochen und anderen thieriiden 
Abfällen erhaltenen Flüffigkeiten, welche freilid) mit der von der Steinkohle kr: 
ſtammenden nicht identiſche Zufammenfegung haben, find ihnen doch fo ähnlich, 
daß bei ihrer Aufarbeitung diefelben Principien befolgt werden müfjen. 


BZufammenfegung des Ammoniakwaſſers. 
Gewöhnliches Gaswaſſer enthält folgende Körper: 

a) Bei gemöhnlider Temperatur flüchtig. 
Kohlenfaures Ammoniak (einfach, anderthalbfach, doppelt), 
Schwefelammonium, (NH,) S, 

Ammoniumfulfäydrat, NH,.HS, 
Cyanammonium, 

Eſſigſaures Ammoniak (?), 
Freies Ammoniaf?). 





1) Das Borlommen von freien Ammoniak im Gaswafler wird meift bezweiick. 
ift aber von. zwei competenten Beobadtern, Gerlach und Tieftrund, nachgewieſen 
worden (Wagner’3 Yahresb. 1877, ©. 1065). 
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b) Nichtfluüchtig bei gewöhnlicher Temperatur (fir). 


Schwefeljaures Ammonial, 

Schwefligſaures „ 

Thiofchwefeljaures (unterfchwefligfaures) Ammoniak, 

Thiokohlenſaures Ammoniat, 

ChHlorammonium, 

Rhodanammonium (Schwefelcyanammonium), 

Ferrochanammonium, 

Salze von organiſchen Baſen, namentlich Pyridinkörpern, 

Alkohole, 

Phenole, 

Andere Stoffe von theerigem oder empyrheumatiſchem (brenzlichem) 
Charakter. 


Die wichtigeren dieſer Körper werden ſpäterhin genauer beſchrieben werden. 
Diejenigen ber erſten Claſſe werden wir weiterhin ſchlechtweg als „flüchtig“ 
bezeichnen, in dem Sinne, daß fie durch bloßes längeres Kochen aus ihren 
Löſungen ausgetrieben werden, allerdings nicht unverändert, jondern zu ein⸗ 
facheren Verbindungen biffocüirt; die der zweiten Claſſe nennen wir ſpäter „fir“, 
ba fie durch bloßes Kochen nicht ober doch nur in Folge einer beginnenden 
Zerfegung zu ſehr geringem Theile ausgetrieben werden können, fo daß man 
das Ammoniak daraus durch Kalk in Freiheit fegen muß Dieſe Unterjcheibung 
ift für die Praris fehr wichtig. 

Das Berhältniß des Gefammt- Ammoniald zu dem firen Ammoniaf ift 
den Umftänden nad) verfchieden. Fixes Ammoniak kommt natürlich reicjlicher 
in den Wäſſern von der Hydraulik vor, wo die erfte Condenjation ftattfindet, 
als in den Luftkühlern und Waſchern; e8 kann in den erfteren bis 50 Proc. 
des Geſammt⸗Ammoniaks ausmachen, in den letteren nur 1 bis. 2 Proc. 
Auch durch die Iufammenfegung der Kohle wird diefes Verhältniß beeinflußt. 
So wird 3. B. der Gehalt des Gaswaſſers an Salmiak wejentlid) von dem 
Chlorgehalte der Kohle abhängen. Ferner wird der Gehalt an firem Ammoniak 
beeinflußt durch die Temperatur der Gasretorten, durch die Temperatur, welcher 
das Gaswaſſer ausgefegt war, durch den Yutritt der Luft, welche das Schwefel⸗ 
ammonium zu Thiofulfat oder noch Höher orydiren kann, und durch die all 
gemeine Methode des Wafchens des Gaſes. 

Dies ift namentlih von J. H. Cor betont worden !), aus deifen Ans 
gaben Runge die folgende Tabelle conftruirt und auf Grammgewicht reducirt 
hat, in der er jedoch nicht, wie Cor es thut, das Thioſulfat (unterfchweflig- 
fanres Ammoniak) den „flüchtigen“ Salzen beizählte, da Lunge ſich durch 
Berfuche überzeugte, daß es ſich beim Kochen der Löfung kaum mehr als 
Salmiak zerfekt. 


!) Journ. of Gas-Lighting, Report of the Leeds Meeting, Oct. 6, 1883. 
Lunge-Köbler, Steinkohlentheer. II. 6 
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84 Ammoniatwafier. 


Nach Wanklyn) kann unverdünntes Gaswaſſer ans den erften Theilen 
der Conbdenfation freies Ammoniak enthalten, weil dieſes fchneller als die 
anderen Beitandtheile abforbirt wird; aber beim Durchgange durch die Waſcher 
wird genügend Kohlenfäure aufgenommen, um alle freie Ammoniet m 
tohlenfaures Salz zu verwandeln. Wenn baffelbe Gaswafler immer von 
Neuem zum Wafchen gebraucht wird, jo wird auch viel von dem Schwefel: 
ammonium in kohlenfaures Salz verwandelt, unter Entweichen von Schwefel⸗ 
wafferftoff. 

Nach Auskunft einer der größten deutichen Ammoniaffabriten rechnet 
man dort, daß Gaswaſſer von englifchen Kohlen 15 bis 20 Proc. des Geſammt⸗ 
Ammoniaks als „fires* enthält, während bei Gaswaſſer aus ſächſiſcher Kohl: 
da8 fire Ammoniak zwei» ober dreimal fo viel als das flüchtige ausmachen lann 

L. T. Wright?) giebt Analyſen von unter verfchiebenen Umftänben ge 
bildetem Gaswaſſer. 


Folgende Tabelle von Gerlach zeigt die Zufammenfegung einiger Gas⸗ 
wäfler, ift jedoch; nur mit Vorſicht und nur zur Vergleichung der Daten unter 
einander zu brauchen, da 3. DB. auf das Häufig in großen Mengen auftretende 
Rhodanammonium feine Rüdficht genommen ift. 


Gehalt von 1 Liter Gaswaſſer in Örammen. 









Andere 
ſächſiſche Bonn 
Stadt 





Chemnig Trier | Zimd 





| Saars | Eaar: 
kohle kohle 


Zwickauer 


Zwickauer Ruhr: 
Kohle 


Kohle toble 














| 

Ammoniak im Ganzen. . . . | 12,09 | 9,40 | 18,12 15233 34 
Unterjgwefligj. Ammonium . 1,036 1,628 5,032 2,072 | 0,2% 
Schmwefellammonium . . . . . 0,340 0,646 | 6,222 3468 | 1,425 
Doppelt Tohleni. Ammonium . 1,050 1,470 2,450 

op dien] j | 30,708 5,856 
Einfach Tohlen|. Ammonium . 4,560 7,680 | 33,120 
Schwefelſaures Ammonium . . 0,462 | 0,858 1,320 

Hwejel] 1922 | 19% 
Chlorammonium . . . . . . 30,495 | 17,120 | 3,745 


29,402 | 51,889 | 43,225 | 9,506 





Ammonialjalge im Ganzen . . | 37,948 


Hieraus geht die ungemein große Verfchiedenheit der Gaswäſſer, nicht 
nur im Gefammmtgehalte an Ammoniak, fondern aud) in der Vertheilung de& 
felben auf die einzelnen Salze, deutlic) hervor. 


‘) Gas Engineers’ Chemical Manusl. — *) Xus dem Journal of Gar 
Lighting im Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, p. 655. 
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Solgende Tabelle Gerlach's faßt bie Nefultate feiner eigenen und 
anderer Analyfen des Gejammtgehaltes verjchiedener Gaswäfler an Ammoniak 
zujammen: 











Ramen der 


1 
Bergaſte Kohle Städte 





Zwidauer Kohle. - -. -. -. 22220. 1,209 
„ „ und böhmiſche Brauntohle 0,908 
Zwidauer Kohle und Burgker Kohle. . . 0,944 


1,6 Ehemnig 
1,66 Leipzig 
1 ‚Ö Dresden 


Deutſche Kohlen 
Burgler Steinloble - . - . 2 2.2... 1,862 2,8 Freiberg 
Aubrloble - 2 222er. 1,812 2,1 Bonn 
nn | 1,292 1,76 Eupen 
ren. 1,826 2,25 Köln 
nn Ä 1,278 1,5 Dortmund 
Soarloble . . > > 2: 20er 1,574 — Augsburg 
Pe a Er Br BE Er 1,528 2,5 Trier 
nn 1,870 8,2 Züri 
rer. 1,485 8 Münden 
Schleſiſche Steinloble . .. ..».. - 2,339 8 Berlin 
„ Den | 1,290 — Peſt 
u. böhmiſche Braun⸗ 
tobe. ...... 1,080 2 Prag 
Engliſche Kohle 
Cannel⸗Kohle; Boghead . .. .... . 2,881 3,75 Hamburg 
Engliide Koble. -.. - -. 2222... 3,514 4 Stettin 
n De | 2,669 3 Petersburg 
n Dre 2,244 8,8 Trieft 
n Den 2,142 8,5 Stralfund 
Leverion Wallgend ; Old Pelton Main. . 2,366 4 Altona 
Engliihe Kobe. -.... 2.220. . 2,407 4 Kopenhagen 
New Belton, Ravensworth. . . . . . . 1,786 2,75 | Kiga 
id Belton Main. . . . 222.2 .. 1,737 3 | Königsberg 
Engliide KRoble. . . - 2: 200. | 2,966 8 Stettin 
Old Belton Main; Leverſon Wallsend. . 1,345 8 Danzig 


Der englifche Altali-Report (1896, Nr.33, ©. 19 u. 20; 1897, Nr. 34, 
©. 32) giebt folgende Daten iiber den Gehalt des Gaswaſſers aus verſchie⸗ 
denen Quellen, welche fid) in Procenten vom Rohmaterial verftehen: 
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Es iſt beachtenswerth, daß das Gaswaſſer aus den ſchottiſchen Hohöfen 
gar fein Schwefelammonium enthält, und nur unbedeutende Mengen 
von Schwefel als Sulfat und Thiofulfat. Bon diefem „Sulfatfdywefel“ kommt 
nod) ein Theil auf Rechnung anderer Eulfate, als das des Ammoniale. 

Bei den Koksofenwäſſern zeigt fih in Nr. 3, wo das Sulfid faft ganz 
gegen Sulfat und Thiofulfat verichwindet, der Einfluß der dort ftattgehabten 
Einführung von wenig Luft in den Ofen. Nr.1 (aus einem Simon⸗Carves⸗ 
Dfen ſtammend) enthält faft allen Schwefel als Thiofulfat; Nr. 2 (aus einem 
Semet-Solvay-Dfen) fat allen als Sulfid. Bei Nr. 1 beweift das hohe 
ipecififche Gewicht die Gegenwart von viel theeriger Subftanz. 


Werthbeftimmung des Ammoniakwaſſers. 


In den Gasfabriken und Theerbeftillationen gejchieht die Werthbeftinmung 
des Gaswaſſers häufig der Bequemlichkeit wegenynur mit Hülfe des Arüo⸗ 
meters, in Deutichland gewöhnlich des Baum 6’chen, in England des Twaͤddell⸗ 
ihen. Diefe Art der Werthbeftimmung ift freilich etwas trügeriſch, denn 
nicht nur erhöhen die Ammoniafjalze das fpecifiiche Gewicht des Waſſers in 
ungleichem Grade, fondern das freie Ammoniak (da8 allerdings recht felten 
vorfommen wird) erniedrigt fogar daſſelbe. Folgende Tabelle von Seidel!) 
erweift Klar, wie wenig zuverläffig das Aräometer in biefer Beziehung it; fie 
giebt nämlic; den Ammoniafgehalt verjcdjiedener Gaswäſſer, welche fid am 
Aräometer (bei 15° E.) als geichwerthi erweiſen: 





























Grade Baume | 2° sms) 2 | —— | — 2,50 | 3,5° 4 1 4,5° 5° I. le le 
Speeif Gem. ns one om a0 | mo | voı | 1a 0 1,0426 
Procent NH, || 1,16 | 1,30 | | | 
142 | 148 | 
1,50 | 1,68 | 1,63 | | 
1,77 | 1,77 | 1,76 
198 | 190 | 1,87 | 
2,18 2,10 2,00 
265 | 238 | 2,24 
Ä 2,45 2,40 | 2,55 | 
| 2,72 | 272 , 2,79 
| | 2,% j 2,85 
\ | | 8,40 | 3,06 
| | | | 3,40 | 


Ä | | 358 867 34 
| ) 


i | 
Aehnliche Beobadjtungen find von T. 9. Davis?) gemacht worden und 
die Tabellen von C or, ©. 82 f., beftätigen dies vollkommen. 


y) Hofmann’ 3 Bericht über die Wiener Ausftelung I, 194. — *) Chem. 
News 38, 193. 
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Entichieden vorzuziehen ift e8 daher, den Gehalt ber Gaswäfler durch 
eine chemifche Probe zu beftimmen. Häufig begnügt man fid) damit, dasjenige 
Ammoniak zu beftimmen, welches an leicht flüchtige Säuren gebunden ift, aljo 
auch beim Deftilliven ohne Kalt fortgeht, und fchon durch Titriren mit Schioefel- 
iünre in der Kälte angezeigt wird. Man hat namentlich früher das an ftärfere 
Säuren gebundene Ammoniak; aljo weſentlich jchwefeljanures Anımonial, Sal⸗ 
miak und Rhodanammonium, um fo eher außer Betracht gelafien, als jein 
Betrag in vielen Gaswäſſern jehr gering ift. 

Man operirt in Dentjchland meift mit der gewöhnlichen Normalfäure, 
welche 0,049g SO,H, im Eubilcentimeter enthält und fomit 0,017g NH, 
anzeigt. Es ift zu empfehlen, ein beftimmtes Bolum Gaswafler (etwa 20 com) 
erft mit Normalfänre zu überfättigen, wozu in den meiften Fällen 40 ccm 
Säure ansreichen werden, zu kochen, bis alle Kohlenfäure und Schwefelmaflerftoff 
ausgetrieben find, dann erft Lackmustinctur hinzuzufegen und mit Normal- 
notronlauge oder Halbnormal- Ammoniak (welches fich befler ald Normal⸗ 
Ammoniak hält) zurückzutitriren. 

Dei ber directen Titrirung mit Säure ift Ladmustinctur nicht gut zu 
verwenden, weil fie durch Schwefelwafierftoff entfärbt wird; man muß dann 
Yadınnspapier gebrauchen, was nad) einiger Uebung ebenfalls jchnell genug von 
Hatten geht. ALS äußerft bequem und ſcharf kann Lunge als Indicator eine 
wäfferige Löfung von Methylorange (u. U. von Dr. Th. Schuchardt in 
Görlitz zu beziehen) empfehlen, aber nur für wenig gefärbte Flüſſigkeit; dieſes 
wird weber durch CO, noch durch H,S afficirt, und geftattet e8, in der Kälte 
mit größter Schnelligkeit und Sicherheit zu arbeiten. 

In England wird gewöhnlich (3. B. auch in Cor's Tabellen, ©. 82 f.) 
der Gehalt von Gaswafler in Unzen angegeben. Died bedeutet die Zahl 
Unzen Schwefelfäurehydrat, welche zur Sättigung einer Gallone Gaswafler 
erforderlich ift, und die Probe wird wie folgt angeſtellt. Man macht eine 
Normalfäure aus 161/, Unzen concentrirter Schwefeljünre des Handels 
(66° Be.), die man gleich 16 Unzen wirklichen Monohydrats, H,SO,, an« 
nimmt und verbinnt mit Wafler auf eine Gallone. Das fpecifiiche Gewicht der 
verdännten Säure foll — 1,068 fein, wie gewöhnlich angegeben wird. Dies 
it jedoch nuglo8 ohne QTemperaturangabe. Bei 15° wird eine obigen Anforde⸗ 
rungen entfprechende Säure, die alfo 10 Gewichtsprocent H,SO, enthalten ſoll, 
das fpecif. Gew. 1,064 haben; aber felbftredend foll man fich iiberhaupt nicht 
auf das fpecifilche Gewicht verlaffen, fondern die Probefäure in gewöhnlicher 
Art mit reiner Soda einftellen !). 

Die Brobe jelbft wird in der Art gemacht, dag man 16 Flüffigkeitsungen 
des zu unterfuchenden Gaswaſſers abmißt und die Probejäure aus einer nad) 
demjelben Maße grabuirten Bürette einlaufen läßt, bis Yadınuspapier den Neu⸗ 
tralitätspunkt anzeigt. Die Zahl der verbrauchten Unzen von Säure zeigt die 
Zahl Unzen von Schwefelfäurehydrat an, welche jede Gallone (= 160 Unzen) 


1) Bergl. hierliber jedes analytiſche Handbuch; auch Lunge's „Taſchenbuch der 
Sodafabrifation“, S. 175. 


90 Ammoniakwaſſer. 


des Gaswaſſers verbrauchen wird. Man nimmt gewöhnlich an, daß jeder Grad 
des Twaddell'ſchen Aräometers (— 0,005 über 1 hinaus) ſehr nahezu zwei 
Unzen Schwefelſäure entſpricht, z. B. Gaswaſſer von 40 Tw. (= 1,020) fol 
acht Unzen Schwefelfäure ſättigen. Dies iſt jedoch ganz unrichtig, wie man 
aus der Tabelle von Cor fieht. Nichts ift daher verwerflicher als der öftere 
in England vorkommende Brand), die Twaddell-Grade einfach zu verboppeln 
und dies „Unzen per Gallone“ zu nennen. Meift ift dies zum Bortheil des 
Käufers, da faft immer jene Zahl weit unterhalb des wirklichen Werthes dei 
Gaswaſſers ftehen wird. 

Die eben befchriebene Probe nennt man die „Saturationsprobe”; fie 
zeigt nur das flüchtige Ammoniak an, und zwar ift bei richtig geftellter Probe 
fäure jebe davon gebrauchte Unze = 0,3469 Unzen NH, per Gallone oder = 
0,217 Gewichtötheile NH, pro 100 Bolumtheile des Gasmwaflers (— 2,17€ 
NH, pro fiter). 

Knublaud!) hat für Heinere Fabriken, die ohne Chemiker arbeiten, ein 
einfaches Prüfungsverfahren ausgearbeitet und einen jogenannten „Ammontaf- 
prober“ 2) zufammengeftellt, mit dem folgendermaßen verfahren wird: 100 cem 
des zu unterfuchenden Gaswafjerd werden in einer Flaſche auf 500 ccm vers 
dlinnt, nachdem vorher einige Stüdchen gebrannten Kalks zugefegt worben find. 
Man fchüttelt gut durch, läßt etwa eine Stunde ftehen und filtrirt 50 ccm in 
ein Becherglas. Aus.einem graduirten Cylinder wird Säure zugetröpfelt, bie 
zur Rothfärbung von Rofolfäure als Indicator. War der Cylinder vor der 
Arbeit bis zur oberen Marke angefüllt, jo laſſen ſich nad) der Titration an 
denifelben die Brocente Ammoniak, welche das Gaswaſſer enthielt, direct ab- 
lefen. Die Methode ift bis auf 0,1 bi8 0,2 Proc. genau; berüdfichtigt ift 
dabei, daß in den angewandten 50 ccm verbünnten Gaswaſſers fo viel Kalt 
gelöft iſt, als 7,A ccm halbnormaler Säure entſpricht. 

Verſuche von Lubberger?) ergeben aber, daß dieſe Conſtante fur jedes 
Gaswaſſer eine andere if. Er änderte daher das Verfahren ab, wie folgt: 
Man deſtillirt 10 cem Gaswaſſer mit Kalk unter Vorlage von 30 ocm 
1/,Normalfäure und titrirt mit 4/5, Normallauge zurüd. Dann verbännt 
man 10ccm vom gleichen Gaswaſſer mit deftillirtem Wafler auf 200 bi 
300 ccm, färbt mit einigen Tropfen Methylorange gelb und giebt ans einer 
Bürette jo lange ?/gNormalfäure zu (Schwefelfäure oder Salzjäure, Oxralſäure 
ift nicht brauchbar), bis die Yarbe in Roth umſchlägt. Wuflochen iſt nicht 
erforderlih. Die Differenz zwifchen dem Säureverbrauch bei der erſten nnd 
‚zweiten Beſtimmung ergiebt die Anzahl Eubifcentimeter 1/,-Normalfänre, die 
dem firen Ammoniak entſprechen. Man macht etwa acht derartige Beftimmungen 
mit Gaswaſſer von verfchiedenen Tagen und Wochen, nimmt das Mittel au 
den Differenzzahlen und zählt e8 zu dem Säureverbrauch beim directen Titriven 
zu, da fich gezeigt hat, daß ber Gehalt an firem Ammoniak nahezu gleich bleibt. 
Dei Verwendung von 10 ccm Gaswaſſer entfpricht dann je 1 com Y/,-Rormal- 
1) Bergl. Arnold, Ammoniak und Ammoniatpräparate, Berlin 1888, S. 9. 


— ?) Zu beziehen dur Leybold's Nachfolger, Köln. — ®) Journ. f. Gasbel. 42, 
1; Zeitſchr. f. angem. Chem. 1899, S. 109. 
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ſäure 0,85 g Ammoniak im Liter. Zmwedmäßig füllt man die Bürette jedes⸗ 
mal bis zur Nullmarfe auf und legt fi) eine Tabelle an, in die man die 
Zahlen der verbraudten Cubikcentimeter Säure (Stand der Säure in der 
Dürette) und den dazu gehörigen Ammonialgehalt neben einander einträgt. . 

Wenn man fümmtliches vorhandene, aud, das an ftarfe Säuren 
gebundene, Ammoniak beflimmen will, fo deftillirt man das Gas- 
waſſer mit einem Alkali, oder Kalk, Baryt oder Magnefia, und fängt 
die Dämpfe entweder in Waller, oder befjer gleich in titrirter Schwefelfäure 
auf, worauf man die ungefättigt gebliebene Säure mit einem Normalalkali 
zurüdtitrirt. Von Manchen wird Kalk, Baryt oder Magnefia vorgezogen, 
in ber Annahme, daß diefelben nicht, wie die Alfalien, eine Spaltung 
von Amiden hervorrufen und dadurch den Ammoniafgehalt zu hoch ericheinen 
lofien. Runge?!) hat gezeigt, daß Kalt, Magnefia und Natron im Ueber- 
ſchuſſe alle gleich vollftändig das Ammoniak aus Salmiak (mithin jeben- 
fall8 das „fire* Ammoniak überhaupt) freimadyen; aber die Deftillation follte 
nit unter drei Stunden dauern, fonft wird das Ammoniak nicht voll 
ftändig ausgetrieben. Es ift daher bei der Analyfe von Ammonlaffalzen 
gleichgilltig, welche von den drei Bafen angewendet wird, und Natronlauge aus 
Rückſichten der Einfachheit und Leichtigkeit am empfehlenswertheften. Die 
zufammengejesten Ammoniake und anderen organiſchen Bafen verhalten ſich 
ganz wie Ammoniak; fie werben durch Kalk und Magneſia ebenfo gut wie durd) 
Soda frei gemadjt, und es ift daher fein Bortheil, die erfteren anzumenden. 
Wenn man Kalt oder Natron drei Stunden lang mit überſchüſſigem Salmiat 
deftillirt, fo machen fie ihr volles Heguivalent Ammoniak frei, aber Magnefia 
giebt bei drei bis funf Stunden langer Deftillation nur 85 Proc. der theore- 
tiichen Menge von. Ammoniak; vielleicht in Folge der Bildung eines ſchwer 
zerjegbaren Oxychlorids. Daher muß man Magnefia ftets im Weberjchufie 
anwenden. Im Großen behandelt übrigens der Fabrikant fein Gaswaſſer nie 
mit Magnefia, fondern ftetd mit Kalt, und daher zeigt auch bei der Analyſe 
der Kalt die zu erwartende Ausbeute ficherer an. 

Berthelot und Andre?) zeigen, daß gewille Ammoniakjalze, ſpeciell 
phosphorſaure Ammoniakmagneſia, durch Magneſia ſelbſt bei mehrftiindigem 
Kochen gar nicht, durch Kalk nur theilweiſe, durch Natron dagegen vollſtändig 
zerſetzt werden, außer in dem Falle, wenn das Salz vorher ſchon der Wirkung der 
Magnefia ansgeſetzt geweſen iſt, wo dann die Wirkung der Soda unvollſtändig 
iſt, augenſcheinlich, weil ſich dann ſehr ſchwer zerſetzbare Doppelſalze, z. B. von 
Mg Cl, und NH,CI, bilden. 

Zur Ausführung der Arbeit kann man fich zwedmäßig des Apparates 
Fig. 18 (a. f. S.) bedienen. A bedeutet einen Kochkolben, auf deſſen Halje eine mit 
Quetſchhahn abgefchloflene Trichterröhre a zum Kinlaufen der Natronlauge nad) 
Aufammenftellen des Apparates fit, ferner noch das mit Fugeliger Erweite⸗ 
rung verfehene umd unten fchief abgeichnittene Gasrohr b, welches in die Vor⸗ 
lage B mündet. Letztere ift noch mit dem Sicherheitsrohre c verbunden, welches 


2) Dingl. Polyt. Journ. 251, 36. — *) Bull. Soc. Chim. 47, 835. 
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in das Bechergläschen C taucht, um ein Berfprigen von Normalfäure zu 
verhüten. 

Zuweilen läßt man das Trichterrohr a und felbft das U-Rohr B fort und 
begnügt fi} mit einem offenen Kolben al Borlage. Der Kolben A hält dan 
etwa 400 ccm; er wird mit 25com Gaswaſſer beſchickt, wozu man 50 bis 
150 ccm Waffer und etwa 50 com Kalkmilch fegt; der Kork wird geſchwind 
aufgefegt und die Verbindung mit der, ſchon mit ehr verdiinnter Normalſäure 
gefühten Vorlage hergeftelt. Die Fluſſigkeit in A wird allmälig bis jum 
Kochen erwärmt, umb dies erſt mit einer Meinen Flamme fortgefegt, darauf 
aber eine größere Hitze gegeben; die Vorlage braucht man nicht abzufühlen. 

Big. 18. 


Man deftillirt zuweilen nur eine Stunde, aber es ift beffer, drei Stunden ja 
arbeiten. 

Iedenfalls muß man fi) am Schluffe der Operation von ber völligen 
Austreibung des Ammoniafs überzeugen, indem man zuletzt ein befeuchtetee Stüd 
Curcumapapier oder andere® Neagenspapier in dem Deftillationsfolben über 
der Fluſſigkeit aufhängt. Wenn biefes die geringfte Spur von alkaliſcher Re 
action giebt, muß man-einen neuen Verſuch machen. 

M. Stein und N. Schwarz?) Haben einen Apparat conftruirt, weder 
das Emporfchleudern von Lange bei der Deftillation verhitten fol. Die im 
Kolben A (Fig. 19) entwidelten Dämpfe gelangen in dem Aufſate B durch die 


) Zeitſchr. |. angew. Chem. 1889, ©. 318. 
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feitlichen Löcher des eingefegten Glasrohres zum Kühler C. Der feitliche 
Anfag f der zur Aufnahme der vorgelegten Säure beftimmten Flaſche D ift 
mit Glasperlen gefillt, welche mit Normaljäure befeuchtet werben, um ein 
Entweichen von Ammoniak zu verhindern. 

Zum Austreiben des Ammoniaks aus feinen Verbindungen empfiehlt 
I. M. Milne!) die Methode der Deftillation mit Magnefia, welde den 
großen Vortheil befigen fol, daß man beinahe biß zur Trodne verbampfen kann, 
ohne beflicchten zu muſſen, Berlufte durch, Verſpritzen zu haben. Ein weit 
halfiger Kolben von ca. 250 com Inhalt wird mit doppelt durchbohrtem Gummi» 
Ropfen verſchloſſen, deflen eine Deffnung einen Tropftrichter aufzunehmen bes 
ſtimmt ift, während die andere mit einem ziemlich weiten Glasrohre verfehen 
iſt.  Legteres fteht in Verbindung Fig. 19. 
mit einem Kübler und einer Vorlage, 
welche mit iüberfchliffiger, titrirter 
Schwefelfäure beſchidt wird. Im 
den Kolben bringt man bie zu unters 
ſuchende Subſtanz, 2 g Magnefia 
und etwa (bei Salzen) 60 com 
Waſſer, erhigt zum mäßigen Sieden 
und verbampft beinahe zur Trodne. 
Alsdann läßt man aus dem Scheider 
trichter etwa 10 com Wafler Hin» 
zufließen und fegt das Sieden weiter 
fort. Nachdem diefe Operation zwei⸗ 
bis dreimal wiederholt worden ift, 
ſaugt man mitteljt eines Afpirators 
Luft duch den Apparat und titrirt 
den Ueberſchuß der Schwefelfäure. 

E. Henry?) hält es fur nöthig, 

ſolchen Gaswäflern, welche größere 
Mengen Sulfüre oder Cyanüre enthalten, vor der Deſtillation etwas baſiſches 
Bleiacetat zuzufegen, um zu verhindern, daß beim Kochen aus denfelben Waſſer⸗ 
toffjänren frei werben und in die Vorlage mit übergehen. 

Mehrfach ift auch die azotometrif—he Beftimmung des Gefammtammoniats 
im Gaswaſſer als zuverläffig empfohlen worden. Aus einer Reihe von Controls 
verfuchen, welche Donath und Bollat?) ausgeführt haben, ergiebt fid) indefien, 
daß diefe Methode im vorliegenden alle nicht anwendbar ift, da ſtets zu hohe 
Werthe gefunden werben. Es iſt dies unzweifelhaft zuritdzuführen auf die Ein- 
wirkung der bromirten Lange auf Rhodan» umb möglicher Weife auch noch 
andere, im Gaswafjer enthaltene Verbindungen, von benen beſonders bie 
erſteren eine ſehr weitgehende Zerfegung erleiden, wobei der Schwefel in 
Schwefelfäure übergeführt wird. Im ganz ähnlicher Weile werben jedenfalls 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 6, 423. — *) Bull. Soc. Chim. [3] 9, 1018. — 
) geitfehr. f. ange. Chem. 1897, ©. 555. 


94 Ammoniakwaſſer. 


auch die Cyan⸗ und Ferrocyanverbindungen in Mitleidenſchaft gezogen, worũber 
die Genannten weitere Mittheilungen in Ausſicht ſtellen. 

©. Dyfon!) ſchlägt folgendes Verfahren zu einer vollſtändigen Analyje 
von Gaswaſſer vor, wobei er jedoch auf organische Bafen und andere fchmer 
beftimmbare Körper keine Rüdficht nimmt. 


a) Beftimmung des Geſammt⸗Ammoniaks. Man kocht 25 ccm 
des Gaswaflers mit Magneſia, fängt das Ammoniat in 50 ccm Normal 
ichmwefeljäure auf, und titrirt mit Normalnatron zurid. Man erhalte p. D. 
2,045 ®roc. NH,. (Dyfon zieht Magnefia dem Kalke vor, weil bei einem 
Controlverfuch, wo er mit Kalt beinahe bis zur Trockniß deſtillirte, ftatt Obigem: 
2,152 Proc. NH, erhalten wurden, was er, jedenfall mit Recht, der Wirkung 
des Kalkes auf fticftoffhaltige organiſche Körper zuſchreibt. Diefe Wirkung 
des Kalkes läßt fi vermeiden durd) Anwendung einer dünneren Kalkmilch, 
mit der man nicht bis zur Trodnig abdampft. Bei Anwendung von Magnefia 
darf man nicht vergefien, dag ihre Wirkung weniger energifch und langſamer 
al8 die von Kalk ift; vergl. ©. 91.) 


b) Beftimmung des Geſammtſchwefels. Man läßt 25 cem des 
Gaswaſſers tropfenmeife aus einer Bitrette in Waſſer ‚fallen, das mit Salzjänre 
angeſäuert ift und einen Weberfchuß von Brom enthält. Diefen Ueberſchuß 
dampft man ab, filtrirt die Löfung von dem Niederichlage, welcher weſentlich 
aus Tribromphenol zu beftehen jcheint, und fchlägt den Schwefel al8 Baryım- 
fulfat nieder. Man erhalte 3. B. 0,3915 Proc. S. 


c) Beftimmung des Sulfids. Zu 25 ccm bed Gaswaflers fegt man 
Zinkfulfat und Salmiak; der Niederfchlag wird abfiltrirt und gut ausgewaſchen. 
Man durcjlöchert das Filter und ſpult den Niederfchlag in Heinen Portionen 
almälig in mit Salzfäure und überſchüſſigem Brom verfegtes Waſſer. Wenn 
der ganze Niederichlag hineingeſpült ift, erhitt man die Löſung zur Vertreibung 
des Broms, filtriert und fällt mit Chlorbaryum. Man erhalte z.B. 0,190 Proc. S 
— 0,303 NH, .HS. 


d) Beſtimmung der Kohlenſäure. Mean fegt zu 25 ccm bes Ga 
wafjers eine ammoniakaliſche Löſung von Chlorcalcium, filtrirt den Niederſchlag 
von Kalciumcarbonat ab, Löft ihn in 50 com Normaljalzfänre auf und titrirt 
mit Normalnatron zurüd. Man erhalte z.B. 1,795 Proc. CO, — 3,915 
(NH,)»C0;. 


e) Beftimmung des Chlors. Man verdampft 50 ccm auf dem 
Waſſerbade zur Trodniß 2), jest Wafler zu und filtrirt die theerigen Subftanzen 
ab. Zu dem Filtrate fest man ein Gemiſch von gleichen Theilen einer Löfnıy 
von Kupfervitriol und Eifenvitriol, um das Rhodan zu fällen, und filtrirt von 
Neuem. Nun fegt man zu dem Filtrate Salpeterfänre und Silbernitrat und 
kocht die Töfung, läßt den Niederſchlag ſich abjegen und gießt die überftehende 
Tlüffigfeit durch) ein Filter. Che man das Chlorfilber aufs Filter bringt, 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, &. 229. — *) Hierbei könnte etwas Ealmiet 
fortgeben ! 
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erwärmt man es mehrere Male mit Salpeterſäure, um das von der Zerſetzung 
des thioſchwefelſauren Silbers herrührende Schwefelſilber aufzulöſen !), filtrirt 
dann das Chlorſilber ab und wägt. Wir erhalten z. B. 0,944 Cl —= 1,423 
XE. cCI. 

f) Beſtimmung des Rhodans. Dieſe iſt nicht ganz leicht; am beſten 
verführt man wie folgt. Man verdampft 50 ccm des Gaswaſſers zur Trock⸗ 
niß und erhitt den Rüdftand drei oder vier Stunden auf 100°, um fpäter 
einen weniger feinpulverigen NRhodanniederichlag zu erhalten. Dann digerirt 
man ben Rüdftand mit ftarfem Weingeift, ſpult ihn auf ein Filter umd wäſcht 
ihn mit Weingeift aus. Das altoholifche Filtrat verdampft man zur Trod- 
niß, fest Wafler zu und filtrirt die unlösliche organische Subftanz ab. So 
erhält man eine Löſung von Rhodanammonium, die faft ganz frei von anderen 
Ammoniakſalzen (befonders dem thiofchwefelfauren) und von organiſcher Sub⸗ 
ſtanz ift. Diefe Löſung verjegt man nun mit Kupferfulfat und fchwefliger 
Zäure (weldye ald Reductionsmittel dem Eifenvitriol vorzuziehen ift), erwärmt 
gelinde, nicht bis zum Kochen, läßt das Kupferrhodanir, CuCNS, ſich abfegen 
und filtrirt ab. Darauf ſpült man es in einen Kolben, löſt e8 in Salpeterfäure 
auf, kocht die Löſung längere Zeit und fchlägt das Kupfer durd) Natronlauge 
als Oryd nieder. Das Gewicht de CuO, multiplicirt mit 0,96, giebt den 
Betrag von NH,CNS an, von dem wir 3. B. 0,180 erhalten. (Die volu- 
metriſche Methode von Siddle und Barnes, Journ. Chem. Soc. Ind. 1883, 
p. 122, zeigte fid) unbrauchbar für Gaswafler.) 


g) Beftimmung der Schwefelfäure. Man verdampft 250 ccm zur 
Trodniß, jetzt Wafler zu, filtrirt die organifche Subftanz ab, focht die Löſung 
mit Salzjäure, jet ein wenig Zinkoryd zu, filtrirt und ſchlägt das Sulfat durch 
Chlorbaryum nieder. Man findet 3. B. 0,019 Proc. (NH.), SO.. 

h) Beftimmung der Thiofchwefeljäure (unterfhwefligen 
Säure). Dies kann nidht auf directem Wege gefchehen; man muß es indirect 
thun, indem man von dem Geſammtſchwefel den als Schwefeljäure, Rhodan 
und Sulfid gefundenen abzieht. Bei unferem Beifpiele hatten wir: 





Sefammtihwefl - . - » 2. 0,3915 
Schwefel ald Sulid . . . - . 0,1900 

nn Rhobanfag. -. . . 0,0757 

2» r Su... . .. 00046 0,2703 
Bleibt Schwefel als Thiofulfat . . 0,1212 


— 0,280 Proc. (NH,) Ss O;. 


i) Ferrocyanammonium. Man dampft 250ccm zur Trodniß, [öft den 
Rückſtand in Wafler, filtrirt die Löſung und fegt Eiſenchlorid zu dem Filtrate, 
filtrirt da8 Berlinerblau ab, wäſcht und zerjett e& durcd, Natronlauge. Das 
erhaltene Eifenoryd wird abfiltrirt und gewafchen, von verbünnter Schwefel 
ſäure gelöft, rebucirt und mit ?/,0u -Normalchamäleon titrir. Das Eifen 


— — — —— 


1) Hierbei kann leicht auch etwas Chlorſilber in Löſung gehen! 
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x 5,07 giebt den Betrag von (NH,),FeCy,; in unſerem Beifpiele 
0,0415 Proc. 

Wir Hatten alfo in einem Liter des analyfirten Gaswaflers in Gramm 
gefunden: 


Sefammtammoniaf . . - . . 20,45 
Sefammtichwefll . -. - 2.392 
Ammoniumfulfid, NH,.HS . . . 3,03 = 1,01 XH, 

monocarbonat, (NH,),CO, . 39,16 = 13,87 „ 

n hlorid, NH,CI. . . . . 1423 = 452 „ 

n rhodanitr, NH,CNS . . . 180= 040 „ 

n fulfat, (NH,»SO,. . . . 0,19= 005 „ 

n thiofulfat, ( NH.), SO; . - 23,30 = 054 . 

n ferrocyanür, (NH,)»FeCy, . 041= 010 „ 
20,59 HN, 


Alkali Report 1896, p. 23 bemerkt, daß die Beſtimmung des Thio- 


fulfats nad; der befannten Methode mit Jod durch die Gegenwart von 


Phenolen im Gaswaſſer fehr erfchwert werde und man daher befier folgender: 


maßen verfährt: eine bejtimmte Menge bes Gaswaflers läßt man in einen 
Ueberfhuß von Zinkjulfatlöfung einfließen; man fest genügend Eifigjäure zu. 
um das meifte Zinfcarbonat zu löfen. Das Schwefelzinf wird abfiltrirt und 
mit Waſſer von 60 bis 809 gewafchen, Hierauf das Filter durchbohrt und fein 
Inhalt in einen Ueberſchuß von ?/,o-NormalsFodlöfung mit Zufag von 2ccm 
concentrirter Salzſäure hineingeſpult. Das legte Schwefelzint vom yilter 
wird mit kalter, verbinnter Salzfäure nachgewaſchen und dann in der Köfung 
der Jodüberſchuß durch 1/,, » Normal» Thiofulfatlöfung zurüdtitrirt. Man 
berechnet den Gehalt an Thiofulfat im Gaswafler aus der Differenz zwiſchen 


gefundenem Geſammtſchwefel und dem als Sulfive, Sulfat und Rhodan 


gefundenen. 
Die Beftimmung der Chloride erfolgt nad; derfelben Duelle beiier 


folgendermaßen: 10 ccm Gaswaſſer werden verdiinnt und zur Austreibung ie 


flüchtigen Verbindungen längere Zeit gefocht. Dann wird auf 100cem ar 
gefüllt, 10 ccm Wafferftofffuperorgdlöfung Hinzugefügt und 20 Minuten unter 
Erjag des verdbampfenden Waflers gekocht. Man fügt bis zur neutralen 
Reaction Potafchelöfung Hinzu, kocht wieder bis zum Verſchwinden der braur- 


rothen Färbung, klärt fchlieglic durd) wenig Natriumbicarbonat und fit | 


nad dem Erkalten mit normaler Silbernitratlöfung. 


In ſchwefelwaſſerſtoffhaltigen Gaswäſſern kann die Beftimmung der | 


Kohlenfäure nad) Chevalet!) in einem ber gebräuchlichſten Kohlenſäure— 
beftimmungsapparate auf folgende Weife gefchehen: Man befchidt das Kötbchen 


des Apparates mit Kupferhlorürlöfung, den Säurebehälter mit dem zu prü 


fenden Ammoniatwaſſer, das Trockenrohr mit Bimsftein, der mit concentrirtet 


ı) Ann. Chim. anal. appl. 1899, 4, 295; Chem.⸗Ztg. 1899, Rep., ©. 322. 
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Schwefelfäure geträntt ift. Nach dem Wiegen des Apparates läßt man das 
Ammoniatwafler in bie Kupferchloritrlöfung fließen, welche den Schwefel- 
wafjeritoff bindet, während die Kohlenfäure durch das Trockenrohr entweicht. 
Nach Beendigung des Verſuches, welche genau wie üblich gefchieht, wird der 
Apparat zurückgewogen. Aus der Differenz beider Wägungen ergiebt fich der 
gefuchte Kohlenfäuregehalt. 

Das Ammoniak in gebraudter Gasreinigungsmaffe wird nad) 
3. C. Belt!) oft von verfchiedenen Chemifern ganz abweichend angegeben, je 
nad) den angewenbeten Analyjenmethoden. Er felbft empfiehlt folgende, als 
analog der Art, in welcher die Maffe im Großen verarbeitet wird. Bei an 
NH, armer Maſſe erhigt man 10 g im Waflerbade bis zur Trodniß, um die 
Feuchtigkeit zu beftimmen und das im Großen nicht leicht gewinnbare flüchtige 
Ammoniak auszutreiben. Dann wäſcht man alles Ammoniaffalz mit kochendem 
Waſſer and und läßt fämmtlihe Wafchwäfler fich in einem Kolben jammeln, 
jet Kalkmilch zu, kocht und fängt das NH, in Scwefelfäure auf. Im 
manchen Fällen ift jo viel Rhodanammonium vorhanden, daß das Salz untauglid) 
für Düngezwede wird; Bell glaubt, daß das Rhodanür nicht durch Kalt, 
wohl aber durch Natron zerjegt wird, was freilich ganz irrig ift, da aud) der 
Kalt da8 NH, aus NH,CNS austreibt. Wenn man nicht die Löſung, 
ſondern die Maſſe jelbft mit Kalt oder Natron kochen würde, fo würde viel 
ſtickſtoffhaltige Subftanz zerfegt werden und Ammoniak abgeben, was das 
Refultat fälichen würde. 

Arnold?) empfiehlt hierzu die azotometrifche Methode; den Geſammt⸗ 
gehalt an Ammoniak in der Gasreinigungsmafle findet er, indem er 3 bie 
4g der Maſſe direct in den Apparat bringt. Zur Beitimmung des lös⸗ 
lihen Ammoniaks laugt er 50g der Maffe mit Wafler aus, bringt bie 
filtrirte Löfung auf 200 bis 250 ccm und verwendet davon 10 ccm zur Ana⸗ 
lyſe. Nach den erwähnten Mittheilungen von Donath und Pollak wird 
man bezweifeln miüffen, mit dieſem Verfahren zutreffende Reſultate zu 
erhalten. 


Cigenfhaften des Ammoniaf8 und feiner techniſch wichtigen Salze. 
Ammonial, NH,. 


Entiteht durch Vereinigung von 3 Bol. Waſſerſtoff und 1 Bol. Stidftoff 
zu 2 Bol. Ammonial, und enthält in 100 Gew.-Thln.: 82,35 Thle. Stidftoff 
und 17,65 Thle. Waflerftoff. 

Es ift ein farblofes Gas, von ftechenden Geruche und fcharf alfalifchem 
Gefhmad. Der Gerud) des reinen Ammoniaks ift viel weniger unangenehm, 
als der des gewöhnlichen, welcher durd) einen, felbft nur fpurenweifen Gehalt 
an organiſchen Bafen, namentlich pyridinähnlichen Körpern, ſtark modificirt 


1) Journ. Soc, Chem. Ind. 1883, p. 110. — *) Ammoniak und Ammonials 
präparate, Berlin 1888, ©. 102. 
Lunge⸗Köbler, Steinkobleutbeer. LI. 7 
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wird. Specififches Gewicht des Gaſes — 0,5967 (Luft = 1); 1 Mer 
wiegt bei 0° und 0,76m ‘Drud 0,7635 g. 
Dampfipannung!) bei — 33,70 (Siedepunft) =1 Ü 
» n 7 5° n — 4 „, 
0° n —48,„ 
n „+ 10° n — 6,5, 
n n + 20° n — 8,8 


Durch Druck und Kälte läßt es ſich zu einer ſehr dünnen, farbloſen und 
ſtark lichtbrechenden Flüſſigkeit vom ſpecif. Gew. 0,6362 bei 0° verdichten, 
welche bei — 33,70 ſiedet und bei — 75° zu einer weißen, kryſtalliniſchen 
Maſſe eritarrt. 

Aeltere Angaben ?) über das fpecififche Gericht des verflüfiigten Ammo— 
niaks ftammen von Faraday, Andreeff und Joly. U Lange?) hat 
neuerdings eine ausführliche Arbeit über flüffiges Ammoniak veröffentlicht und 
folgende Tabelle iiber das fpecifiiche Gewicht, die Bolumenänderung und 
den mittleren Ausdehnungscoöfficienten des flüffigen Ammoniaks bei ver- 


ichiedenen Temperaturen aufgeftellt: 






ar || «a 
* nn 2% a 
Temp. Specif. Volumen. EEE | gemp, Specif. | men: EEE 
j .,, änderung =SE| , anberung SE 
C. || Gewicht j 52 C. Gewicht 223 
| vo — 13 a 8 =1| = 3 2 
= | 












| M 
—50° | 0,6954 0919 | — 30° | 0,5918 | 1,0716 ' 0,00857 
—45 | 0,8895 | 0,197 | oooırı | 35 | 0,5839 | 1,0860 | 0,00 
— | 0,835 | 0,9277 | 0,00174 | 40 | 0,5756 | 1,1015 ı 0,00285 
35 || 0,6775 | 0,9359 | 0,0017” | 45 | 0,5671 | 1,1180 : 0,0029 
—30 | 0,6715 | 0,9443 | 0,00180 | 50 | 0,5584 Ä 1,1355 , 0,0813 
— 25 | 0,6654 | 0,9529 | 0,00182 | 55 ! 0,5495 | 1,1540 0,003% 
—20 | 08593 | 0,9617 000183 60 | 0,5404 | 1,1735 0,0038 
—15 | 0,6532 | 09708 | 0,0189 | 65 Ä 0,5310 | 1,1942 ' 0,00853 
—10 | 06469 | 0,9802 | 000194 | 70 | 0,5218 | 1,2164, | 0,0380 
— 5 || 0,6405 | 0,9899 | 0,00198 | 75 || 0,5111 | 1,2407 , 0,0039 
0 || 0,6341 | 1,0000 | 0,00204 | 80 || 0,5004 | 1,2673 . 0,00428 
5 | 0,6276 | 1,0106 0,00210 | 85 | 0,4892 | 1,2963 0,00458 
10 | 0,6207 | 1,0215 | 0,00217 | 90 | 0,4774 | 13%81 0,041 
15 | 0,6188 | 1,0880 | 0,00225 | 95 |, 0,4652 | 1,3631 | 0,0052 
20 | 0,6067 | 1,0451 | 0,00234 | 100 | 0,4522 | 1,4021 , 0,0572 
25 | 0,5998 | 1,0579 | 


| 0,00245 


Die Ausdehnmgscoefficienten find bezogen auf die Volumina beim An 
fange der Temperaturfteigerung, das Volumen bei 0° ift gleich 1 geſetzt. 


1) Bunjen, Pogg. Ann. 46, 95. — *) Gmelin-Kraut, Bd. I, Abthl. ?, 


©. 492. — °) Chem. nd. 1898, 


S. 191. 
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Für die fpecififche Wärme des wafjerfreien, flüffigen Anımoniats ergaben 
die feitherigen Beftimmungen Werthe, welche zwifchen 0,799 und 1,22876 
liegen. Elleau und Ennis!) haben diejelbe mit aller Sorgfalt aufs Neue 
beitimmt und den Mittelwert 1,0206 bei + 10° gefunden, defien wahrfchein« 
lichfter Fehler nur LE 1/, Broc. beträgt. Zur Berechnung der fpecifiichen 
Bärme bei anderen Temperaturen dient die Interpolationsformel 0,9834 
+ 0,003658 .t. 

Das Ammoniak ift nur jchwierig brennbar; direct läßt es fich nicht ent⸗ 
jünden, fondern nur im Gemifche mit Sauerſtoff. Es wird durch Eleftricität 
in feine Elemente zerlegt; nad) Buff und Hofmann?) wirkt der Funfen 
einer Elektrifirmafchine nur fehr langſam und unvollfländig; beſſer ein galva- 
nich glühender Draht (um fo beſſer, je heißer); am beften der Funkenſtrom 
eines Ruhmkorff'ſchen Inductiondapparates. 

Ammoniak wird auch durch Hite in feine Elemente gefpalten, aber 
nur langſam, namentlid) wenn e8 mit anderen Gafen gemifcht if. Die Bes 
dingungen dieſer Yerjegung find von verjchiedenen Chemifern ftudirt worden, 
beionder8 von Deville, und zulegt von Ramfay und PYoung), deren 
Refultate hier genauer angeführt werden, da die Unbeſtändigkeit des Ammo⸗ 
niaks bet hohen Temperaturen ein wichtiges Moment für feine Gewinnung als 
Nebenproduct aus Koksöfen, Hohöfen zc. ift. 

Unter verjchiedenen Bedingungen der Temperatur, des Materialed der 
Gefäße u. f. w. fand ſich folgender Betrag von Zerſetzung: 


1. Im einer mit Porzellanfcherben gefüllten Porzellanröhre: 


bei 5000 . 2 2 202 .20.0...1575 Proc. zerſetzt, 
„ 5200....... 2533 3 
„60 2 22202. VE 3 
I 71 1:7: BEN 
„680° 2.222 222. BO nn 
„ 6900 2... 47 
n 1 en 
2. In einer mit Borzellanfcherben gefüllten Eifenröhre: 
bei 507—527° . . . 4,16 Proc. zerſetzt, 
„ 600° (ſehr ſchneller Strom) . 21,36 „ n 
„ 600° (viel langſamerer Strom) 34,44 „ n 
„6289... 6543.» , 
n 6766959 2 2.2202. 06657 2 
nn BE, 
„780 2 2 2 2 22.2..100 > 


!) Journ. Frankl. Inst. Philad. 1898, p. 145, 189 u. 280; Zeitſchr. f. 
angew. Chemie 1898, ©. 1021. — ?) Lieb. Ann. 113, 132. — °) Journ. Soc. 
Chem. Ind. 1884, 45, 88 

7* 
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3. Im einer gläfernen Berbrennungsrößte, in der Eifenröhre liegend: 
bei 7800... 2 2 22 0 e 0,24 Broc. zerjekt. 


4. Dito, aber da8 Verbrennungsrohr mit Glasicherben gefällt: 
bei 7800. 2 2 2.202020. .1,72 Proc. zerjekt 


5. In einem mit geglühter Asbeftpappe in Streifchen gefüllten Glas⸗ 
rohre: | 
bei 52000. 2 2 2 2000200 290 Broc. zerfekt, 
„7800 2 22 2222.10 2» 


6. Im einer einfachen Cifencfee ohne Eifenoryd: 
bei 7800 . . . - .... 100 ®roc. zerſetzt. 


7. Sn einer theilweife ai Eiſenrbhre, alſo unter Waſſerbildung: 
bei 7800 . . . 0.0. .95 Proc. zerſetzt. 


8. In einer mehrere iſendrahrſilee enthaltenden Glasröhre: 
bei 7600. 2 2 2 75 Proc. zerſetzt. 

9. In einer mehrere Kupferdrahtftitde enthaltenden Glasröhre: 
bei 7600. 2 2 2 220. 2,0 Proc. zerſetzt. 


10. In einer mit aus Orxyd reducirtem Kupfer, alfo mit großer Uber 
flächenentwidelung gefüllten Glasröhre: 


bei 7800 . 2 2 20202000. 50,2 Broc. zerjegt. 


Hieraus kann man folgern: 1. Unter den günftigften Umftänden, in 
Eiſen⸗ oder Porzellanröhren oder Asbeft enthaltenden Glasröhren, fängt das 
Ammoniaf ein wenig unter 500° an zu zerfallen. 2. In Berührung mit 
Glasflächen ift der Beginn der Yerjegungstemperatur viel höher. 3. Ter 
Einfluß der Zeitdauer der Einwirkung ift fehr groß. 4. Die Befchaffeneit 
der Oberfläche des einfchließenden Gefäßes übt einen enormen Einfluß auf den 
Betrag der Zerfegung aus. 5. Der Betrag der Zerfegung vergrößert fich 
mit der Vergrößerung der Oberfläche. — Die Zerfegung war nie abjolut vol: 
ftändig, gerade wie e8 Deville fiir die Zerfegung des Ammoniaks durch den 
eleftrifchen Funken gefunden hatte; wahrjcheinlich weil eine geringe Wieder⸗ 
vereinigung von N und H ftattfindet. Doc fonnte man durch Erhigen einer 
Miſchung von trodenem Stidftoff und Wafferftoff eine folche Bereinigung 
nicht hervorbringen; bei feuchten Gaſen bildete fi) eine Spur Ammoniak, ver 
muthlich in Folge der Bildung von nafcirendem Waflerftoff aus Wafjer und 
glühendem Eifen. 

Mit glühender Kohle giebt da8 Ammoniaf Cyanammonium und Waſſer⸗ 
ſtoffgas: 2NH, +C=NH,CN + 2H. (Diefe Bedingung ift in den 
Gasretorten vorhanden.) Löſungen von unterbromigfauren Alkalien entwideln 
aus Ammoniak und feinen Salzen allen Stidftoff (hierauf beruht der von 
Knop zur Ammoniafbeftimmung conftruirte Apparat, das Azotometer). 
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Mit moafjerfreier Kohlenfänre giebt trodenes Ammoniak carbaminfanres 
Ammponiaf: 

NH, 

NH,' 

Bei Gegenwart von Feuchtigkeit entfteht daneben aud, Ammoniumcarbonat. 

Chlorſilber, Chlorcaleium und einige andere Chlormetalle abforbiren das 
Ammoniak unter Bildung von Berbindungen, welche erft durch Erwärmung 
wieder getrennt werden. Ackerboden, beſonders thonreicher, aber nicht reiner 
Kaolin, entzieht das Ammoniak und deſſen Salze ihren wäfferigen Löſungen 
ſehr vollftändig. 

Tas Ammoniak wird äußerft begierig von Waſſer und Alkohol abforbirt. 
1g Waſſer von 0% abforbirt nad) Roscoe und Dittmar!) bei 0,76m Drud 
1146 ccm NH, — Gas = 0,899 g NH,; bei 10° nur 0,679 g, bei 20° 
0,526 g; bei 30° 0,403 g, bei 100° 0,074g. (Genaue Tabellen über den 
Finfluß des Drudes und der Temperatur auf die Löslichkeit des Ammoniak 
in Wafler bei Roscoe und Dittmar a. a. D., und bei Sims, Ann. Chem. 
Pharm. 118, 345.) 

Früher nahm man an, daß die Ammoniaflöfungen ein dem Kali» und 
Natronhydrat analoges Ammoniumbydrat, NH,.OH, enthielten, aber obwohl 
da8 chemische Verhalten der Ammoniafflüfjigkeit diefe Annahme durchaus bes 
gänftigt, jo wird doc die Eriftenz eines Ammoniumhydrates durch die thermo- 
chemiſchen und phyfitalifchen Unterfuchungen von J Thomfen und D. Tom⸗ 
mafi?) widerlegt. 

Ueber das fpecifiiche Gewicht wäſſeriger Ammoniaflöfungen eriftiren eine 
ganze Reihe von Tabellen; die älteren von Ure, Dalton, Davy find ganz 
jalfch, von den neueren ift die Tabelle von Carius genauer wie diejenige von 
Wachsmuth, wie I. H. Smith) nachgewiefen hat. Wir geben in Folgen- 
den lediglich die von Lunge und Wiernitt) aufgeftellte, heute wohl all= 
geniein angenommene Tabelle (S. 102). 

Zum Gebrauche diefer Tabelle haben wir nur noch binzuzufligen, daß 
man die mit einem genauen Thermometer gefundenen Temperaturen durch die 
in der legten Spalte ftehenden Correctiongziffern, welche die hinzuzufügende 
oder abzuziehende Zahl direct angeben, auf 15° bringen muß, daß aber die 
Beobadhtungstemperatur nicht erheblich unter ober über 15° fein darf, weil 
jonft die Ausdehnungscosfficienten vermuthlicd) andere fein werden. Hat man 
alfo 3. B. bei 130 das fpecif. Gem. — 0,900 gefunden, fo muß man für 15° 
daffelbe um 2 x 0,00057, alfo um 0,001 niedriger anjegen, alfjo — 0,899, 
wodurch der Gehalt um !/; Proc. höher heraustommt. 


2NH, + 00, = 00<, 


ı) Ann. Chem. Pharm. 112, 349. — *) Chem. Eentralbl. 15, 418. — ?) Chem. 
Ind. 1883, S. 2. — *) Zeitichr. f. angew. Chemie 1889, S. 181 u. 290. 
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Tabelle der fpecififhen Gewichte von Ammoniaflöfungen bei 15° 
nad) Zunge und Wiernit. 




















& . | „u on R- 25 

= 8,8 | |E | 

se | IS |Hen|sgn |SE | au | 58: 
ea | E 883 So, lu, | & 188885, 
Eau a u Be u 5 u ES u En 3 

Ö 2 Ss |5 | a |. |s# 

1,000 | 0,0 | 00 | 0,0018 | 0,940 | 15,63 | 146,9 _0,00039 
0998 | 0,45 45 | 0,00018 | 0,938 | 16,22 | 152.1 | 0,0000 
0,9% | 0,91 9,1 | 0,00019 | 0,986 | 16,82 | 157,4 | 000041 
0994 | 137 | 136 | 000019 | 0,934 | 17,42 | 162,7 ' 000041 
0,992 | 1,84 18,2 | 0,0000 | 0,932 | 18,08 | 168,1 | 000042 
090 | 2,81 | 22,9 | 0,00020 | 0,980 | 18,64 | 1734 ' 0,0042 
0988 | 280 | 27,7 | 000021 | 0,28 | 19.25 | 178,6 | oponı3 
0986 | 330 | 32,5 | 0,0021 | 0,926 | 19,87 | 1842 0,0004 
0,984 | 380 | 37,4 | 0,00022 | 0,924 | 20,49 | 189,3 | 0,0005 
0,982 | 430 | 422 | 0022 | 0,922 | 21,12 | 194,7 | 0,0046 
0980 | 480 | 47,0 | 0,00023 | 0,920 | 21,75 | 200,1 000047 
0,978 | 530 | 518 | 0.000238 | 0,18 ' 22,39 | 205,6 | 0,0048 
0,976 | 5,80 | 56,6 | 0,00024 | 0,16 | 23,08 | 210,9 | 0,000 
0,974 6,30 61,4 | 0,00024 | 0,914 | 23,68 | 216,3 | 0,00050 
0,972 6,80 66,1 | 0,00025 | 0,912 | 24,33 | 221,9 | 0,0051 
0970 | 731 | 70,9 | 0,0025 | 0,910 | 2199 | 227,4 | 0,0088 
0,968 | 7,82 | 75,7 | 0,0026 | 0,808 | 25,65 | 232,9 | 0,0053 
0966 | 8,38 | 80,5 | 0,00026 | 0,906 ' 26,81 | 2383 | 0,0054 
0,964 | 884 | 85,2 | 0,00027 | 0,904 | 26,98 ' 243,9 | 0,0005 
0,962 9,85 | 899 | 0,00028 | 0,902 Ä 27,65 | 249,4 | 0,0006 
0960 | 991 | 95,1 | 0,0029 | 0,900 | 23,83 | 255,0 | 0,00057 
0,958 1047 | 1008 | 0,00030 | 0,898 29,01 | 260,5 | 0,0888 
0,956 | 11,03 | 105,4 0,00031 | 0,896 | 29,69 Ä 266,0 | 0,00059 
0,954 | 11,60 | 110,7 | 0.000382 | 0,894 | 30,37 | 271,5 | 0,000 
0952 | 12,17 | 115,9 | 0.000833 | 0,882 || 31,05 | 277,0 | 0,00060 
0,960 | 12,74 121,0 | 0,00034 | 0,890 | 31,75 | 282,6 | 0,00061 
0,948 | 13,31 | 126,2 | 0,0035 | 0,888 | 32,50 | 288,6 | 0,0062 
0,946 | 13,88 | 131,3 0,00u386 | 0,886 | 33,25 | 294,6 0,00063 
0,944 | 14,46 | 136,5 | 0,0037 | 0,884 | 84,10 | 301,4 | 0,0006 
0,942 | 1504 | 141,7 ' 0,000388 | 0,882 | 84,95 | 308,3 | 0,00065 


Zur Herftellung des officinellen Salmiafgeifte® aus reinem Handel 
product hat Herz auf Grund der vorftehenden Tabelle nachftehende Miſchunge⸗ 
tabelle ausgearbeitet. 

Beifpiele. Der officinelle Salmiafgeift enthält 10 Proc. Ammonial. 
100g Salmiafgeift vom fpecif. Gewichte 0,910 find mit 150 g, 1000g Salmial⸗ 
geift vom fpecif. Gewichte 0,930 mit 850g deitillirtem Waſſer zu verbünnen, 
damit er den vorgeschriebenen Gehalt bekommt. 
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Specit. , Specif. IE = 
Gewicht Proc Gewicht | Pc 3 3 
bei 15°€.| N 











| 
| 
1,0000 0,0 | — | 0,9536 | | 12,0 0,9130 240 | 1m 
0978 | 05 | = | 0908 : 13,5 0916 | 245 | 185 
0957 | 10 | 8 | 0940 | 130 0,9100 | 250 | 150 
09985 | 15 0.9473 | 185 0,9084 | 255 | 155 
0,1918 | 20 | & | 0,9456 | 14,0 0,9069 | 26,0 | 160 
0,9892 2,5 > 0,9439 145 0,9054 | 26,5 165 
0,9872 , 30 | X | 0,921 . 150 0,9039 | 27.0 | 170 
0,9852 | 35 | _ 1 090 | 165 0,9026 ' 7,5 | 175 
0,9832 40 | * | 0,9888 : 16,0 0,9010 | 28,0 | 180 
0982 | 45 | = | 0371 | 165 0,8995 ı 28,5 | 185 
0972 | 50 | > | 0,9354 | 17,0 0,8980 ! 29,0 | 190 
0971 , 55 ' ” | 0,9837 | 17,5 0,8966 , 29,5 | 195 
0,9752 | so: a | os | 180 0,8851 ı 30,0 | 200 
09732 | 65 ' 3. | 0,9305 | 185 0,8986 | 30,5 | 205 
09712 | 70 | & | 0,9288 | 190 0.8921 | 310 | 210 
09692 | 75 | 3 | 09272 | 195 0,8907 | 31,5 | 215 
09673 , 80 | „ | 0,9256 ! 20,0 0,8893 | 32,0 | 220 
0,9653 ı 8,5 = | 0,9239 | 205 0,8880 | 32,5 | 225 
0,9638 | 90 | X | 0,9228 | 21,0 0,8866 | 33,0 | 280 
09614 | 9,5 | 3 | 0,9208 | 21,5 0,8854 | 335 | 285 
0,9597 | 100 ; = | 0,9192 | 22,0 0,8842 | 34,0 | 240 
0,979 | 105 , 5 | 09176 | 28,5 0,8831 | 345 | 265 
0,8661 | 110 | 10 | ogı8ı | 23,0 0,8819 | 85,0 | 260 
0,9545 | 115 ı 15 | 0,9145 | 23,5 | 
| ) 


Die Löslichkeit des Ammoniaks in Altohol verjchiedener Stärke ift von 
Delepine!) unterfudt m und wie folgt gefunden worden: 





——— —ñ — — 








” | 80 | 70° | 60° | 50 





| j 
NH, im Liter 7 146,0 173,0 206,5 — 246,0 | 304,5 


o⸗ ſpecif. Gewicht 0,782 0,783 0800| 0808 — 0,830 0,886 
XB. im Liter 11085 !ı200 [1375 1610 — 18626 |227.0 
I ipecif. Gewicht | 0787| 0803| 0,794 0,800. — 0,831| 0,850 
og NH, im Liter | 750 | 97,5 |1020 119,75 137,5 |1625 183,7 
I jpecif. Gemiht | 0,791| 0,783| 0,705! 0,821, 0,829| 0,842 0,869 
„| NH, im Riter | 515 | 740 | 770 8175 1008 |ı29.5 1620 
ſpecif. Gewicht | 0,98| 0,911 0796 0,826 — 0,846' 0,883 








Auch in Methylalfohol it Ammoniak reichlic, löslich. 
Wällerige Ammoniafflüfjigfeit zerſetzt fich bei der Elektrolyſe nach Loſa⸗ 
nitfh und Jovitſchitſch?) unter gleichzeitiger Bildung von Stidftoff und 


1) Journ. Pharm. Chim. 25, 496; Wagner-Fiſcher's Jahrester. 1892, ©. 323. 
— 1) Zeitſchr. f. Elektrochemie 1896, S. 246. 
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der Nitrite; hei Gegenwart von Jodkalium, Bromkalium oder Fluorkalium 
entftehen auch Hypobromite, Hypojodite neben Chlorſtickſtoff. Hypofluorit 
und Fluorſtickſtoff fcheinen ſich dabei nicht zu bilden. 

Das Ammoniak gehört zu den irritirenden, jelbft corrojiven Giften; feine 
Wirkung auf den Organismus kann in zweierlei Form erfolgen: in Gasform 
auf die Refpirationsorgane und als Fluſſigkeit auf die Gewebe. Nach 
Pettenkofer!) ift ein Gehalt der LTuft an Ammoniak von 0,03 Proc als 
Grenze für die Gefundheitsfchädlichkeit und von 0,05 Proc. als äußerfte, bei 
Gewöhnung längere Zeit zu ertragende Concentration fir den Menſchen zu 
bezeichnen. Die Vergiftung mit Ammoniat kann äußerft raſch tödtlich ver- 
laufen, worüber Fälle von van Hafjelt?) und Eulenburg?) angeführt 
werden. An Berufskrankheiten bei Arbeitern in Ammoniakfabriken werden 
beobachtet fließende und trodene Augenentzündung, Fronton, das ift ſtechender 
Kopfſchmerz in der Stirngegend, wobei wahrſcheinlich die Schleimhaut der 
Stirnbeinhöhle mit afficirt ift, ſowie eine eigenthümliche Hautaffection, melde 
in Riffen und Schrunden befteht und durch eine Saponification des Fettes der 
Talgdrüfen herbeigeführt wird. Größere Vorficht ift daher immerhin geboten. 
Eine genane Unterfuhung über die Giftigkeit des Ammonialgaſes tft von 
8. DB. Lehmann auögeführt worden (Arch. f. Hyg. 1886). Mengen von 
0,05 Bol. pro Mille ertheilen der Luft ſchon einen kräftigen Geruch; 0,3 bis 
0,35 pro Mille ift die Aufßerfte, noch eben eine halbe Stunde erträgliche Doſis, 
aber doc) tritt feine Vergiftung im gewöhnlichen Sinne, nur Reizerſcheinungen 
auf den Schleimhäuten auf, gegen die man aber durch längere Gewöhnug 
weniger empfindlich wird. Erſt von 2 pro Mille ab bewirkt eine längere, von 
5 pro Mille ab eine kürzere, von 10 pro Mille ab eine kurze Einwirkung dee 
Amntoniats eine fchädfiche, eventuell gefährliche Anätung der Luftwege und der 
Augenfchleimhänte, jedoch nur local, ohne Schädigung der anderen Organe und 
ihrer Yunctionen. 

Als Gegengifte dienen Effigfäure und Weinfäure in Verdünnung mit 
Zuderwaffer; bei vorhandener Affection der Luftwege kann erftere aud in 
Dampfform eingeathmet werden. Man fol ferner die ESchmweißabfondermg 
befördern durcd; warme Bäder, um eine Elimination de Ammoniaks durd 
die Haut herbeizuführen. 


Kohlenfaures Ammoniak). 


Bon den verichtedenen Verbindungen der Kohlenfäure und bes Amme 
nia8, die man früher angenommen bat, find mehrere wieder aufgegeben worden, 
und werden jet nur die im Folgenden aufgezählten feftgehalten. Es iſt 


I) Eiß.:Ber. d. Bayer. Akad. d. Will. 1887, ©. 179. — *) Thiergifte und 
Mineralgifte, Braunſchweig 1862, ©. 183 u. f. — ?) Eulenburg, Schädlide und 
giftige Gaje, Braunſchweig 1865, S. 190 u. f. — *) Berg. befonders die ausführ: 
liche Abhandlung von Divers (Journ. Chem. Soc. 1870, 8, 171), von dem wir 
aud noch privatim eine Anzahl von ergänzenden Mitiheilungen erhalten haben, 
namentlih zur Berihtigung von Bmelin-Kraut’s Chemie. 
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übrigens hierbei zu bemerken, daß fie ſämmtlich in der Glühhitze in Kohlen⸗ 
läure, Ammoniak und refp. Wafler zerfallen, alfo im heißen Leuchtgafe noch 
nicht exiſtiren, fondern erft bei deſſen Abfühlung, zum ‘Theil wohl erft bei der 
Condenſation zu wäfferiger Föfung gebildet werden. Nach Hertforn!) bildet 
fich beim Zufammentreffen von Kohlenfäure mit wäſſeriger Ammontakflüffigfeit 
immer erft carbaminfaure® Salz, welches erft beim Kochen der Löfung in 
Carbonat übergeht. 

Neutrales Salz, (NH,),CO, H,O (Divers). Geftredte Tafeln; 
riecht und fchmedt ammoniakaliſch; zerfließt an der Luft unter Bildung von 
faurem Salze, mit Verluft von Ammoniak und Waller, zerfällt bei 58° in 
Waſſer, Kohlenfäure und Ammoniak. In Waſſer gelöft, kann man es durch 
Abkühlung unverändert kryſtalliſiren; doch enthält die verdünnte wäſſerige 
Löſung nach Einigen ſchon ein Gemenge von freiem Ammoniak, neutralem 
und ſaurem Ammoniumcarbonat (Divers leugnet dies). Die wäſſerige 
Löſung beginnt bei 70 bis 750 Gas zu entwickeln, kocht bei 75 bis 80° und 
läßt dabei CO, und NH; in demfelben Verhältniſſe itbergehen, wie fie im Salze 
enthalten find. j 

Halbfaures Salz, (NH,,Hs(CO;);, H,O. Dunne, fechöfeitige 
Tafeln; riecht und ſchmeckt ammoniakaliſch. Wird durch wenig Waſſer zerſetzt, 
löft fi unverändert in 5 Thln. Waſſer von 15°, welche Löfung beim Erhigen 
heftig Gas entwidelt (Divers). 

Saures Salz, (NH,)H (CO,), zweifad kohlenſaures Ammoniaf. 
Findet fih natürlich gebildet in vielen Guanolagern ꝛc., auch oft in Gas⸗ 
reinigungsmaflen oder Leitungsröhren. Man nimmt meift an, daß biefes 
Salz im Gaswaſſer gelöft fer, doch wird anderfeitig beftritten, daß daneben 
nicht auch die anderen Carbonate vorfommen. Zuweilen befteht das Fohlen» 
ſaure Ammoniak des Handeld, wie es neuerdings aus England kommt, nur 
r 8 Bicarbonat; vergl. Hanekop (Arc. Pharm. 1886, 24, 21) und Reiß⸗ 
mann (Pharm. Centralhalle 1886, ©. 105). 8 entfteht ftetd beim Ver⸗ 
wittern der an Ammoniak reicheren Salze und des carbaminfauren Ammoniaks. 
Nach Divers jcheint die Bedingung zu feiner Bildung das Zufammentreffen 
von Waflerdampf und Ammoniak in Dloleculars-Berhältnifien mit Kohlendioryd 
zu fein, aber jo langfam, daß nie genug Waffer vorhanden tft, um fich im 
flüſſigen Zuftande condenfiren zu können; daher ift ein warmer Condenſations⸗ 
apparat günftig dafür. Weißes mehliges Pulver oder rhombifche Kryſtalle, 
meift fäulenförmig., Specif. Gew. 1,573 (Schiff), des natürlichen 1,45 
(Uler). Riecht troden nit nad; Ammoniak, fchmedt kühlend und falzig. 
An trodener Luft ift es beftändig, an feuchter verlieren die Kryſtalle ihren 
Glanz. Bei gewöhnlicher Temperatur hat es in ganz trodenen Zuftande gar 
feine merfliche Dampf» oder Diffociationstenfion; bei Gegenwart von Feuchtig⸗ 
feit tritt Jerfegung ein (Berthelot und Andre, Bull. Soc. Chim. 47, 848). 
Bei 60° zerfällt es langſam in CO,, NH, und H,O. Es Löft fid) leicht in 
Wafler; die Löfung verliert an der Luft raſch Kohlenfäure, und entwidelt 


1) Chem.⸗Ztg. 1891, ©. 1493. 
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ihon bei gelindem Ermärmen Gasblafen, fo daß ein ammoniakreiches Salz 
entſteht. Nach Dibbits!) löſen 100 Thle. Waſſer 
bei 0° 10° 15° 20° 250 30° 
119 158 183 210 239 27,0 The. Saly. 
- Sarbaminfaures Ammoniaf (früher als trodenes, kohlenſaures 


Ammoniak bezeichnet), coZax: H,' alfo in der Mitte ftehend zwiſchen dem 
neutralen Ammoniumcarbonat, con, und dem Carbamid oder Ham 
4 


ftoff, co_r m Bildet ſich ftet8 beun Yufammentreten von Ammonist 
und Kohlenfäure, wenn die Safe faft troden und nicht zu warm zufanmen 
treffen, aber auch noch bei Gegenwart von Feuchtigkeit, wenn wenigſtens 2 Pol. 
NH, auf 1 2ol. CO, da find; daher bildet e8 einen Hauptbeftandtheil des 
fäuflichen kohlenſauren Ammoniaks und kann aus diefem durch langjame 
Deftillation 2c. erhalten werden. Es erfcheint in Prismen, Blättchen oder 
kryſtalliniſchen Kruſten, riecht ftark nad) Ammoniak, zerfließt an der Luft und 
verflüchtigt fich faft vollftändig. 

Die Dämpfe find ftetd ein diffociirtes Gemenge von NH, und CO,. 
Die Dampfipannung beträgt?) 


bi 00. ... 124mm bei 400 . . . 248mm 
10. 2.2.0298 „ ATi... 361, 
20.0... 624, a. 56 
„30.220.194 „561/20 . 632 „ 


Bei 59 bi8 60° zerjett e8 fich vollftändig zu CO, und 2 —9 — ; bei 50 bis 55° 
entfteht e8 wieder aus diefen Beftandtheilen. Es löſt fich unter ftarker Ab⸗ 
fühlung in 1%/, Thln. Waſſer und verwandelt fich dabei nach einiger Zeit im 
faures Salz (durch Ammoniakverluft). 

Das käufliche kohlenſaure Ammoniak, Hirfchhornfalz, sal volatile, 
ift ein Gemenge von faurem (primärem) Ammoniumcarbonat und carbamin⸗ 
faurem Ammoniaf, welches gewöhnlid, etwas anhängendes Waſſer enthält. Es 
entfteht bei Abkühlung eines Gemifches von Kohlenfäure (felbft im Ueber⸗ 
ſchuſſe) und Ammoniafgas in Gegenwart von genügend Waflerdampf, alio 
au, wie man früher annahm, beim rafchen Deftilliren irgend eines der 
Ammoniafcarbonate oder von Salmiaf oder ſchwefelſaurem Ammoniak mit 
Kreide; aber Divers hat bewiefen, daß in diefem Falle das neutrale Sal; 
gebildet wird, und daß diefes erft bei dem Umfublimiren im das „käufliche 
Salz übergeht. In allen diefen Fällen find jedenfalls CO,, NH, und H,O 
im Dampfzuftande frei neben einander anzunehmen. Das früher im Handel 
vorfommende Hirfchhornfalz hatte gemöhnlic ungefähr die Formel 2(NH,)HCO,, 
CO(NH,)(ONH,); e8 wurde beim gelinden Erhigen in einer Retorte allmälig 
flüffig und löfte Sich bei 13% ın 4 Thln., bei 16,70 in 3,3, bei 32° m 2,7, 

1) Dingl. Journ. 216, 164. — *) Naumann, Ber. d. dem. Gel. 1871, 
©. 783; Erdmann, ibid. 1885, ©. 1157. 
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bei 40,6% in 2,4 und bei 49° in 2 Thln. Wafler. Procentifche Zufammen- 
ſetzung: 28,81 NH,, 55,96 CO,, 15,25 H,O. 

Divers zeigte, daB das von ihm damals (1870) im Handel an- 
getroffene Salz reicher an Ammoniaf war und der Formel (NH,)HCO,, 
CO(NH,)(ONH,) entfprad. Es bfeibt beim Erwärmen feft, und verwittert 
an der Luft unter Berluft von 47 Proc. zu zerreiblichem, faurem Ammonium: 
carbonat. Mit wenig Waſſer behandelt, läßt e8 eben ſolches Salz zurück. Es 
löſt fich bei 15° in 4 Thln. Waller unter bedeutender Temperaturerniedrigung, 
bei 65° in 11/, Thln. Die Löfung beginnt bei 75° reichlich Kohlenfäure zu 
entwideln, bei 85° auch Ammoniak, bei 100° ift alles Salz verflichtigt. Im 
verdünnten Töfungen erfolgt die Gasentwidelung fpäter. Es enthält 32,48 NH,, 
56,05 CO,, 11,47 H,O. 

Nach privaten Nachrichten aus einer großen deutfchen Fabrik finden ſich 
beide Salze im Handel, fowohl das ärmere mit etwa 25 Proc., wie aud) das 
teichere mit etwa 30 Proc. NH;. 

Nah Vogler!) wäre das fäufliche tohlenfaure Ammoniak eine Verbindung von 
fanrem Ammoniumcarbonat mit carbaminfaurem Ammoniat; feine Beobadjtungen 
fügen denjenigen von Divers nur eine directe Beftimmung des Waſſers zu. 

Die fpecifiichen Gewichte ber Löſungen von fäuflihem Ammoniumcarbonat 
find von Lunge und 9. H. Smith beftimmt worden?).. Das unterfuchte 
Ealz hatte die Jufanımenfegung: 31,3 NH,, 56,6 CO,, 12,1 H,O, was mit 
der Tsormel von Divers am nädjften ftimmt. Folgende Tabelle zeigt die ſpeci⸗ 
fiihen Gewichte bei 15° und den Yactor zur Reduction der bei anderen Tem⸗ 
peraturen gefundenen fpecifiichen Gewichte auf 15°. 

| 


1) Zeitihr. F. anal. Ehen. 17, 451. — ?) Chem. Ind. 1883, ©. 2. 


. | Procente 
Epecif. Bew. lohlenſaures 
bei 15° €, Ammoniaf ' 


Procente 
kohlenſaures 
Ammoniak 


Factor Specif. Gew. 
für 1° €. bei 15°. 


Factor 
für 1° €. 
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Wenn man 3. B. bei 19° gefunden hat: 1,108, fo befommt man für 15°: 
1,108 + 0,0007 (19— 15) = 1,1108 — 33,71 Proc. 


Schwefelammonium. 


Es giebt ein Monofulfuret, (NH,),S, ein Sulfhydrat, NH,SH, und 
verschtedene Polyfulfurete, welde auf 2 Mol. NH, 2 bie 7 At. S enthalten. 
Sie find alle (unter Diffociation) flüchtig, in Waffer löslich und Leicht zerſetzbar. 

Einfah- Schwefelammonium, (NH,)S, entiteht aus Schwefel⸗ 
wafjerftoff und überjchüfjigem Ammonial. Es bildet bei — 18° farbloſe, 
glänzende Kryftalle, welche ſich in Waller leicht und farblos löſen. Tieie 
Löſung ift beftändig, während die Kryſtalle an der Luft fofort die Hälfte des 
Ammoniaks verlieren. Im Dampfzuftande eriftirt e8 nicht, fondern zerfällt in 
2NH, und B,S. 

Ammoniumfulfhydrat, NH,SH. Entfteht durch inleiten von 
Schwefelmafierftoff in Ammoniafflitffigkeit bis zur Sättigung (das gewöhnliche 
Laboratoriume-Reagens). Die anfangs farblofe Löſung wird an der Luft gelb 
durch Bildung von Polyfulfureten. Unter 10% kann man es fryftallifirt er⸗ 
halten; im Dampfzuftande zerfällt e8 ebenfalls in H,S und NH,. 

Ber längerer Berührung mit der Luft fegt die Löfung Schwefel ab und 
es bildet fid) unterfchwefligfaures Ammoniaf. 

Die Verbindungen mit mehr Schwefel entftehen u. U. durch Auflöſen von 
Schwefel in gewöhnlichen Schwefelammonium. 

Schwefelammonium bildet bis jegt feinen Artikel für größere Fabrilation, 
kann aber leicht in großem Maßſtabe gewonnen werden, wenn man in einer 
Retorte ſchwefelſaures Ammoniak mit Soda⸗Auslaugungsrückſtand oder Gas⸗ 
kalk (welche beide ſehr reich an Schwefelcaleium find) miſcht, einen Dampf⸗ 
ſtrahl einbläſt und die Dämpfe durch einen Condenſationsapparat leitet. Nur 
muß man ſich vor einer Verſtopfung der Leitungen durch erſtarrendes Schwefel⸗ 
ammonium ſehr hüten Y. 

Nach Th. Chandelon?) verhindert metalliſches Kupfer die Gelbfärbung 
der Ammoniumfulfidlöfungn. Durch Einführung eines blanken Kupfer 
ſtreifens werden gelbe Löſungen fehr bald entfärbt, während Anımoniummono 
fulfid ohne Einwirkung auf Kupfer if. Derart entfärbte Löſungen enthalten 
fein Kupfer, wenn der Öehalt an H,S 4g in 100ccm nicht überfchreitet. 
Blankes Kupfer bietet ſomit ein brauchbares Reagens zur Erkennung geringer 
Mengen Polyfulfide in Schmefelammontum. 


Scwefelcyganammontum (Rhodanammonium), NH,.CNS. 


Farbloſe, glänzende, weiße Blättchen ohne Kryſtallwaſſer; da® aus wäſſe⸗ 
riger Löſung kryſtalliſirte ift etwas zerfließlich, die aus Weingeift erhaltenen 
Kryftalle find luftbeſtändig. Sehr leicht löslich in Waſſer, unter bedeutender 
Temperaturerniedrigung, und in Weingeiſt. Das trodene Salz ſchmilzt beim 


1) Spence, Wagner's Jahrb. 1867, ©.230. — *) Bull. Assoc. 12, 274; 
Zeitſchr. f. angew. Ehen. 1899, S. 110. 
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Erhigen auf 145 bis 160° und zerfebt fich bald darüber. Es kann alſo 
keinesfalls im Dampfzuſtande beſtehen, ſondern bildet ſich erſt bei der Abkühlung 
des Gaſes aus Schwefelammonium und Schwefelkohlenſtoff: 


(NH,),S + CS, = NH,.CNS + 2H,8 


oder and) aus Cyanammonium und Schwefelammonium. Im englifchen Gas⸗ 
wafler fommen 3 bi8 5 Unzen Rhodanammoniun pro Gallone (— 18 bis 
31g im Liter) vor. Im fehr bedeutenden Mengen findet es fich auch in der 
Eiſenoxyd⸗Gasreinigungsmaſſe (oft fälſchlich Laming's Maſſe genannt). 


Cyanammonium, NH,.CN. 


Feſtes, farbloſes Salz, in Würfeln kryſtalliſirend, zugleich nach Blauſäure 
und Ammoniak riechend und ſchmeckend. Reagirt alkaliſch. Ebenſo giftig wie 
Blauſäure. Es iſt ſehr Leicht löslich in Waſſer und Alkohol; ſehr flüchtig, fo 
daß man feinen Siedepunkt ſchon bei 360 angiebt, zerfällt aber beim Ver⸗ 
dampfen, da man nad) der Dampfdichte eine Diffociation in Ammoniak und 
Blaufäure annehmen muß. Das trodene Salz ift höchft unbeftändig und ver- 
wandelt ſich an der Luft rafch in eine braune, fticftoffgaltige Maſſe (Azulmin- 
fäure). 


Chlorammonium (Salmiat), NH,CL. 


Seit alten Zeiten befannt, auch in der Natur vorgefunden, befonders in 
vulcanifchen Gegenden und in der Nähe von Kohlengruben. In reinem Zu⸗ 
ftande farb» und geruchlos. Aus Waller oder MWeingeift kryſtalliſirt es in 
federartig an einander gereihten Dctaödern, aus Harn in Würfeln. Der 
fublimirte Salmiaf befteht aus zufammengefinterten, faferig kryſtalliniſchen 
Mafien. Der Salmiaf ift fehr zähe und läßt fid) nicht gut pulvern. 

Specififches Gewicht 1,52. Xöslih in Wafler unter ſtarker Abfithlung. 
100 Thle. Waffer löſen bei 0% 28,4, bei 10% 32,8, bei 110° 77,2 Thle. 
Salmiak. Die Dampfdichte des Chlorammoniums entfpricht nad; Neuberg?) 
der Yormel NH, CI. 

Der Salmiak ift bei gewöhnlicher Temperatur nicht flüchtig, beim Er- 
higen auf dem Waſſerbade verflüchtigen fih nah RK. Kraut?) in 269 St. 
43,9 Proc. Beim ftärferen Erhigen auf offener Flamme verdampft er, ohne 
zu fchmelzen, und fublimirt in Kruften, wie oben erwähnt. Der Dampf ift 
ein diffociirtes Gemenge von NH, und HCl. Beim Kochen feiner Löſung 
mit Waller entweicht etwas Ammoniak, jo daß deutlich ſaure Reaction eintritt. 
Aus dieſem Grunde greift er aud) dabei metallene Gefäße, namentlich, Eifen, 
ftarf an und wird dadurch verunreinigt. Selbft im neutralen Zuftande wirft 
der Salmiaf bei Gegenwart von Waller ftarf auf Eifen, Kupfer ꝛc. ein und 
befördert das Roſten diefer Metalle. 


1) Ber. d. deutich. chem. Gel. 1891, S. 2543. — *) Zeitichr. f. anorg. Chemie 
5, 278 
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Specifiihes Gewicht von Salmiaflöfungen bei 15° (nad) Gerlad) 















Specif. 
Gewicht 


Specif. 


Specif. I, t Specif. 
Gewicht Procen 


Gewicht Gewicht 





Procent Procent 









Procent | 
| 
















1° 1,00316 8 | 1,02481 15 1,04524 22 | 1,06479 
2 1,00632 9 1,02781 16 1,04804 233, 1,06754 
3 1,00948 | 10 | 1,08081 17 1,05086 24 | 1,0709 
4 1,01264 11 1,03370 18 1,05367 25 | 1,073M 
5 1,01580 12 1,03658 19 1,05648 26 1,0375 
6 1,01880 13 1,03947 20 1,05929 | 

7 1,02180 1,04325 


21 1,06204 | 


Schwefligjaures Ammoniak. 


Es eriftirt ein normale®, (NH,), SO;, und ein faure® Salz, NH,HSO,, 
welche techniſch kaum Verwendung finden. Sie werden indeilen als Zwiſchen⸗ 
producte zur Sulfatfabrilation technifc) gewonnen und follen deshalb hier 
erwähnt werden. Das neutrale Salz fryftallifirt in zerfließlichen, monoffinen 
Tafeln, das faure in rhombifchen Individuen. Bei längerem Liegen an ber 
Luft gehen fie unter Aufnahme von Sauerftoff und Wärmeentwidelung in 
Sulfat über. Als Dünger follen diefe Salze nad) Ded!) wirkfamer fein, ale 
das Sulfat. 


Schwefelfaures Ammonial. 


Bon den verfchiedenen Sulfaten des Ammoniaks interefjirt und nur dad 
neutrale, (NH,)SO,, welches in wafjerhellen, rhombifchen Kryſtallen, iſo⸗ 
morph mit Kaliumfulfat, ericheint. Das natürliche Ammoniumfulfat, welches 
in den vulcanifchen Gegenden von Süpitalien vorfommt, wird Mascagnin 
genannt. Specififches Gewicht 1,76. Bon fdharfem, bitterem Gefchmad. 
Berkniftert beim Erhitzen, ſchmilzt bei 1400 und fängt bei 280° an, ſich zu 
zerjegen, ift alfo nicht unverändert flüchtig. Nah W. Smith?) zerfegt ſich 
das Salz jchon vor den Schmelzen, alfo unter 140°, in frei werbendes Amme- 
niaf und faures Sulfat. 100 Thle. Waſſer löſen bei 

0° 100° 20° 30° 40° 50° 60° 70% 80% 90° 100° 
71,00 73,65 76,30 78,95 81,60 84,25 86,90 89,55 92,20 94,85 97,50 
Theile des Salzes. In abſolutem Weingeift ift es unlöslid) 

Der Verbraud) an ſchwefelſaurem Ammoniak in der Landwirthſchaft iſt 
ein ganz enormer, der noch von Jahr zu Jahr zunimmt. Wir verweilen 
dieferhalb auf unfere Ausführungen im vorigen Gapitel. 


1) Zeitidhr. f. angew. Chemie 5, 614. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 18%, 
p. 629; 1896, p. 3; Zeitſchr. f. angemw. Chemie 1895, ©. 703. 
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Specifiſches Gewicht der Löſungen von ſchwefelſaurem Ammoniak 
bei 15°, 
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Gewicht 


Specif. 
Gewicht 


Specif. 
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Procent Procent Procent Procent — 











1 1,0057 14 1,0805 97 1,1554 40 1,2284 
2 1,0115 15 1,0862 28 1,1612 41 1,2343 
3 1,0172 16  ı 1,0920 29 1,1670 42 1,2402 
4 1,0230 17 | 1,0977 30 1,1724 43 1,2462 
5 1,0237 18 , 1,1035 31 1,1780 44 1,2522 
6 1,0345 19 ' 1,1092 82 1,1836 45 1,2583 
z ! 1,0408 20 | 1,1149 83 1,1892 46 1,2644 
8 1,0460 21 1,1207 34 1,1948 47 1,2705 
9 1,0518 22 1,1265 35 1,2004 48 1,2766 
10 1,0575 23 1,1323 36 1,2060 49 1,2828 
11 1,0632 24 1,1381 87 1,2116 50 1,2890 
12 1,0690 25 1,1439 38 1,2172 

13 1,0747 26 1,1496 39 1,2228 





. Drittes Capitel. 
Die Verarbeitung des Ammoniakwaflers und ammoniak- 
haltiger Zlüffigkeiten überhaupt. 


Aufbewahrung des Ammoniafwaffers und Trennung vom Theer. 


Selbſtverſtändlich iſt Ammoniakwaſſer, wie es aus der Mifchung der wäfer 
tigen Flüffigfeiten von der Hydraulik, den Kuhlern und Wadern zufammens 
Big. 20. 


tommt, ftetS mehr oder minder mit theerigen Subſtanzen verunreinigt. Einige 
derjelben find in dem Waſſer wirklich aufgelöft, aber andere find darin nur 
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fuspendirt und Können durch Klärung abgefchieben werden. Esijt fehr wichtig, dies 
wirllich zu thun, da die mit der Verarbeitung bes Gaswaſſers verbundenen 
Uebelftände durch die Entfernung der teerigen Subſtanzen vermindert werden. 

Eine ausgezeichnete Einrichtung fir diefen Zweck befteht zu Baugirard 
bei Paris, wo früher die lagen der Nachbarn fehr ſtark waren. Fig. 20 
und 21 zeigen diefelbe im Berticalfchnitt und Grundriß. Das Gaswaſſer wird 
in großen unterirdifchen Cifternen EG aufbewahrt und von diefen durch bie 
von der Mafchine M getriebenen Pumpen 7T in die vier hoch aufgeftellten 
Behälter B, C, D, E gepumpt. Diefe Behälter communiciren mit einander 
durch Uederläufe; die Flüffigkeit gelangt zuerft nach B, von hier aus allmälig 
nad C, D, E, wobei das Abflären ftattfindet. Der meifte Theer findet ſich 
in B und C, ſehr wenig in D und E. Das jet von Theer jo gut wie freie 
Gaswaſſer läuft von der Oberfläche bes legten Mlärkaftens E durch das Rohr S 
in ben Meßbehälter, aus dem die Blafen beichidt werden. Der ſich am Boden 


Fig. 21. 


von B und C anfammelnde Theer wird durch den Hahn F abgezogen und in 
eifernen Bahnwagen nad ber Theerfabrif transportirt. Die Heine Menge des 
fi) in D und E vorfindenden Theers wird durd) die Röhren /, I’ und K in 
die Eifternen G G zurüdfließen laſſen. 

Wenn man Ammoniafwaffer irgend längere Zeit aufbewahren muß, fo muß 
man beachten, daß erhebliche Mengen Ammoniak durch Verdunſtung verloren 
gehen können. Diefen Berluft kann man großentheil® vermeiden, wenn man das 
friſche Gaswaſſer am Boden des Behälters einlaufen läßt und e8 von eben daher 
wegpumpt. Dadurch bleibt der obere Theil des Inhaltes der Gefäße lange Zeit 
unverändert und jchügt den unteren vor einem Berlufte durch Verdampfung. 


Berarbeitung des Ammoniakwaſſers ohne Deftillation. 


Die Verarbeitung des Gaswaſſers bezwedt meift die Erzeugung von 
ſchwefelſaurem Ammoniak oder Salmiafgeift, feltener die von Salmial. Das 
fohlenfaure Ammoniak wird meift indirect aus ſchwefeſſaurem gemacht. 

Die Umwandlung von rohem Gaswafler in Eulfat wird zuweilen durch 

tunge-Köhler, Eteinfoblentbeer. II. 8 
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Digeftion mit fchwefelfaurem Kalt (Gyps) bewirkt, aber dies giebt nur eine 
fehr umreine Waare, und obwohl das Berfahren billig ausfieht, fo wird es doch 
wenig ausgeführt. AL McDougall (E. P. Nr. 202, 1882) miſcht die 
Sulfate oder Chloride des Kalkes oder der Magnefia mit Sägefpänen, Rinde, 
Zorf u. dergl., und bewäflert die Miſchung mit Gaswaſſer, nad) Zuſatz von ein 
wenig Schwefeljäure oder Salzſäure. Auf diefem Wege wird fchwefelfaures 
Ammoniaf oder Salmiaf erzeugt. 

De la Martelliere (E. P. Nr. 2963, 1880) fest zu Gaswaſſer rohe 
fchwefelfaure Thonerde und filtrirt von dem Niederfchlage von Thonerde und 
Kieſelſäure, welcher die theerigen Subftanzen mitreißt, die Löſung von ſchwefel⸗ 
faurem Ammoniaf ab. Diefe Behandlung ift jedenfalls fehr koſtſpielig. 

Früher beftand das gewöhnlichite Verfahren zur Behandlung von Gas 
wafler darin, dafjelde unmittelbar mit Schwefelfäure oder Salz— 
fäure zu fättigen und die Löfung bis zum Ausfchftallifiren des Ammoniaf 
falzes einzudampfen. Die bei der Sättigung entweichenden Safe, Kohlenfäure und 
Schwefelwaflerftoff, wurden bisweilen durd) ein Feuer geleitet, um den Schwefel- 
waflerftoff zu verbrennen, was aber in Folge der Beimifchung von Feuchtigkeit 
und Kohlenfäure jehr unvolllommen gefhah. Das entftehende Ammonium- 
fulfat oder schlorid war durd) theerige Subftanzen ſtark verunreinigt und wäre 
heutzutage faum verfäuflih. Abgejehen hiervon muß man die directe Sättigung 
für irrationell erflären, weil die Verdampfung fo verbünnter Löfungen mehr 
Brennmaterial als die Austreibung des Ammoniaks in einem richtig conftruirten 
Apparate Eoftet, und außerdem aud) während der Soncentration ein fortwährender 
Schwefelwafferftoffgeruch herrſcht. Die directe Sättigung wird jett faum mehr 
für fchwefelfaures Ammoniaf, aber noch zuweilen für Salmiak angewenbet. 

Eine Modification der directen Sättigung wird in Carlisle ausgeführt 
nach dem Verfahren von Hepworth; e8 fcheint auf diefe Fabrik befchränft zu 
fein). Man beriefelt dort die Gaswafcher mit einer neutralen Löſung von 
ſchwefelſaurem Ammoniak, welche, unten angelommen, wieder mit Schwefeljäure 
von 609 Bé. neutralifirt wird , wobei die entweichenden Safe in einen Eiſen⸗ 
orydreiniger abgeführt werden (f. u.). Die neutrale Ylüffigkeit wird wieder 
aufgepumpt und das Berfahren fortgejegt, bis eine Stärke von 1,20 ſpecif. 
Gew. erreicht ift, worauf man die Lauge in Abdampfpfannen weiter verarbeite. 
Hierbei foll fein Ammoniat verloren gehen; jedod) muß man darauf jehen, daf 
die Köfung nie im ſauren YZuftande auf die Gaswaſcher gepumpt wird, weil 
jonft da8 Gas an Leuchtkraft verliert. Man bat auf diefem Wege im Jahre 
1886 aus 18500 Tonnen deftillirter Kohle 170 Tonnen Sulfat gewonnen; 
die täglich durd) die Wafcher gehende Gasmenge ſchwankt zwifchen 800.000 
und 900000 Cubikfuß. 

Dubosc und Henzey?) dampfen das durch Behandlung mit ben Chloriden 
des Calciums und Eiſens von Schwefelverbindungen befreite Gaswafler bis 
zur Kryſtalliſation des Salmiaks ein. 


| — — m — — 


!) Twenty third Report on the Alkali etc. Acts, p. 38. — ?) Bull. Soc. 
ind. de Rouen 17, 439. 
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Pfannenfhmidt!) empfiehlt folgendes Verfahren zur Verwendung von 
Gaswaſſer in Heinen Fabriken, wo die Aufftellung von Apparaten nicht lohnend 
it. Die gebrauchte Eiſenoryd⸗Reinigungsmaſſe wird in einem offenen Schuppen 
in einer 15 bis 20 om hohen Schicht ausgebreitet und mit jo viel Gaswaſſer 
getränft, als fie aufnehmen kann. Auf diefer wirb eine zweite, 15 bi8 20 cm 
dide Schicht ausgebreitet, ebenfalls mit Gaswaſſer durchfeuchtet, und dies noch 
mehrmal® wiederholt; die oberfte Schicht bleibt troden. Nach einigen Tagen 
ftiht man den Haufen mehrmals um, biß er troden ift, worauf er wieder mehr 
Gaswafler aufzunehmen vermag. Natürlich) muß man diefe Arbeit bei trodenem, 
warmem Wetter, und an einem vor Regen geichigten Orte vornehmen. Das 
Schwefelammonium des Gaswaſſers giebt mit dem Eiſenoxyd Schwefeleifen, 
und hieraus bildet der Luftfauerftoff Eifenvitriol. ‘Diefer wirft wieder auf 
tohlenfanres Ammoniak und Schwefelammonium unter Bildung von fchwefel- 
ſaurem Ammoniat und Eifenhydromd, neben Schwefeleifen, das durch 
den Puftfauerftoff regenerirt wird und neuen Eifenvitriol giebt, welcher mehr 
Ammoniak binden kann. Auf diefem Wege fann man die Maffe mit bis 
32 Proc. jchwefelfaurem Ammoniak beladen, worauf fie fchon weiteren Trans» 
port lohnt. (Augenſcheinlich wird bei diefem Berfahren viel Ammoniak ver« 
foren gehen und andy Geruch verbreitet werben; e8 wird daher nur felten zu 
empfehlen fein.) 

Ein belgifches Patent Nr. 145871 vom 4. November 1899 auf bie 
Ertraction des in Röfungen enthaltenen Ammoniaks ohne Deftillation entnahnı 
die Soci6t& pour le Traitement Rationnel des Vidanges in Paris. 

E. Grahn?) will das Ammoniaf aus Gaswafler durch einen Luftftrom, 
eventuell unter gleichzeitiger Erwärmung, austreiben, um die Deitillation zu 
umgehen. Hierbei bleibt aber alles fire Ammoniak im Rüdftande. 

Zuweilen wird Gaswaſſer unmittelbar zur Düngung benugt, aber 
gewiß mit mäßigem Erfolge, weil viel Ammoniak durch Verdunſtung verloren 
geht und die Transportloften zu hohe find. Beſſer ift es jedenfalls, wie eine 
uns befannte Theerdeftillation verfährt, dafjelbe mit Reinigungsfäure zu nentra« 
fifiren und zur Wiefendlingung in cementirten, flachen Gruben zu compoftiren. 


Berarbeitung des Gaswaſſers durch Deftillation. 


Die Verarbeitung des Gaswaſſers durch Deftillation wird auf verſchiedene 
Weiſe ausgeführt, je nachdem es ſich darum handelt, aus diefem Producte nur 
eine concentrirtere, lediglich fohlenfaures Ammoniak und Schwefelammontum 
enthaltende Flüſſigkeit, ſogen. concentrirtes Ammoniakwaſſer für Ammoniak: 
ſodafabriken, Salmiatgeift oder fchwefelfaures Ammoniak herzuftellen. Letztere 
Berarbeitungsweife ift die ältere und in der Inbuftrie des fchmwefelfauren Am- 
moniats hat ſich daher die ganze Entwidelung des Deftillationdverfahrens voll» 
zogen, während die Herftellung von concentrirtem Ammoniakwaſſer erjt neueren 
Tatums ift und fic daher der Erfahrungen der erwähnten Induftrie bedienen 


1) Journ. f. Gasbel. 1884, ©. 266. — *) Bastechniter 1888, ©. 25; Chem.⸗Zig. 
1838, Rep., ©. 169. 
8* 
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konnte. Folgerichtig hätten wir daher auch die Induftrie des ſchwefelſauren 
Ammoniaks hier zuerft zu befprechen und im Anfchluß daran erft die Fabrita- 
tion des Salmiakgeiſtes und des concenttirten Gaswaflers zu befchreiben. Bir 
können jedoc hiervon um fo eher abfehen, als es ſich hier ja nicht darum han⸗ 
delt, eine Gefchichte der Entwidelung der Ammoniafinbuftrie überhaupt zu 
fchreiben, fondern lediglich darum, eine Befchreibung der Yabrifation der ted- 
niſch wichtigen Ammonialpräparate zu geben. 

Wir beginnen daher ſyſtematiſch mit der Herftellumg des concentrirten 
Ammoniakwaſſers, des Salmiakgeiftes und des verflüffigten Ammoniaké, 
an welche fi dann die Fabrikation des ſchwefelſauren Ammonials und der 
technisch wichtigen Ammoniakſalze anſchließen wird. Selbſtverſtändlich ift, daß 
fi) von den jpäter zu befchreibenden Apparaten zur Herftellung des ſchwefel⸗ 
fauren Ammoniaks der eine ober andere mit gewiflen Modiftcationen auch für 
concentrirtes Ammoniakwaſſer oder Salmiakgeift verwenden läßt umd aud that: 
fächlich verwendet wird; es fol jeweil® an betreffender Stelle befonbers daranj 
hingewiefen werden. In der Hauptfache werben wir unter den verfchiedenen 
Meberfchriften diejenigen Apparate befchreiben, welche von ihren Erfindern für 
den fpeciellen Zweck angegeben find. 

Die Zahl der vorgefchlagenen und felbft diejenige der wirklich ausgeführten 
Apparate zur Verarbeitung von Gaswaſſer oder anderem Ammoniakwaſſer it 
außerordentlich groß; eine vollftändige Aufzählung derſelben witrde wenig Nupen 
Haben, und foll hier gar nicht verjucht werden. Sehr viele derfelben find un 
zwedmäßig oder jegt ganz veraltet. Wir werden nur folche der älteren und 
neueren Apparate bejchreiben, welche wir oder durchaus zuverläifige Gewährk 
männer in den legten Jahren in ber Arbeit gefehen haben, und eine kurze Pe 
ſchreibung anderer ganz neuerdings patentirter Apparate hinzuffigen. 

Wir wollen und nidyt damit aufhalten, die früher angewendeten einfachen 
Keſſel zu beiprechen, bei denen manchmal eine rohe Dephlegmirungsporrihtung 
vorhanden war. Vielmehr gehen wir fofort zu Apparaten über, welche befir 
auf Erfparnig von Arbeit und Brenmmaterial angelegt find. Wir begimen 
mit den einfacheren, und gehen dann zur Beichreibung der vollfommeneren 
continuirlichen Blaſen, denen die Zukunft angehört, über. 

Bevor wir jedoch auf die Befchreibung der einzelnen Fabrikationen ein’ 
gehen, erlibrigt e8 noch, einige allgemeine Bemerkungen vorauszuſchicken. 


Berwendung des Kalkes. 


Ein großer Theil, bei guter Qualität der größte, des Ammoniaks iſt im 
Gaswaſſer, wie wir gefehen haben, in Form von Salzen enthalten, die beim 
Kochen ſich verflüchtigen, allerdings unter Diffociation; im Wefentlichen find die? 
fohlenfaures Ammoniak und Schwefelammonium. Diefes „flüchtige“ Ammonial 
fann man durch bloßes längeres Kochen der Flüſſigkeit austreiben. Aber dar 
„fire* Ammoniak, d. i. das Eulfat, Chlorid, Rhodanammonium :c., bleibt 
hierbei zuriid und kann nur durd) Zerfegung der Salze mit Kalf 
ausgetrieben werben. 
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Wir haben gefehen (S.83 ff.), daß das Verhältniß zwiſchen flüchtigen und 
firem Ammoniak ein fehr ſchwankendes if. In fehr guten Gasmwaflerforten 
find nur einige Procente des Ammoniaks „fir“, und hier fcheint die Behandlung 
mit Kalt, welche den Apparat und das Verfahren complicirt und das Kochen 
jehr verlängert, nicht lohnend zu fein. Daher verwenden befonders viele eng- 
liſche Fabriken überhaupt gar feinen Kalk in ihren Ammoniakblafen; doch ift 
dies nach dem amtlichen Berichte von Ballard, ©. 129, ſelbſt in England 
die Deinderheit der Fabriken. 

Man follte jedoch den Kalf nie weglaſſen, vorausgefett, daß «8 fih nicht 
um Herſtellung von concentrirtem Ammoniakwaſſer handelt, wenn das fire 
Ammoniat Über einige wenige Procente des Gefammtammonials hinausgeht. 
Obwohl felbft durch die Behandlung mit Kalt das Ammoniak felten abjolut 
vollfommen in Freiheit gejegt und vermwerthet wird, fo bezahlt dod) das hierbei 
extra gewonnene Ammoniak die Koften des Verfahrens fehr gut, wenn e8 auch 
nur 5 Proc. beträgt, und dies ift vermuthlich allgemein der Fall, wenn das 
Gaswaſſer aus allen Theilen der Kühle und Wafchvorrichtungen gemifcht wird. 

3.9. Cor (E. 81) Hält es für eine gute Regel, auf je 100 Thle. fire® 
Ammoniak 350 Thle. Kalt zu verwenden. Mean: wird in der Praris fehr 
batd durch Analyjen verfolgen können, ob man die richtige Menge getroffen 
bat; jedenfalls muß man weit über die theovetifche Menge Kalt anwenden. 

In einem Apparate von zwei Blaſen, in deren zweiter Kalt zugeſetzt 
wurde, fand 3. Hepworth!) folgende Gehalte der Flüſſigkeit: 


1) Friſches Gaswaſſer beim Einlauf in Blafe Nr. I: 2,540 Proc. NH; 
2) m „ » Auslaufen aus Nr. I: 0589 „ „ 
3) „, . n n „ NrI: 0068 ,„ » 


Der Unterfchied zwifchen 2) und 3) zeigt die Menge des „firen“, durd) 
den Kalt gewonnenen Ammonials an. 

Nach der allgemeinen Erfahrung der deutichen Ammoniaffabrifen beträgt 
das fire Ammoniak durchichnittlich ein Fünftel des Gefammtammoniafe. 

Jedenfalls werden die Apparate immer fo conftruirt, daß zuerft das fllich- 
tige Ammoniak durch bloßes Erhigen audgetrieben wird, ehe man zur Yer- 
jegung der firen Salze Kalk zuſetzt; wenigftens gilt dies ausnahmslos für die 
Darftellung von ſchwefelſaurem Ammoniel. Da man in allen praftifchen 
Fällen einen Ueberſchuß von Kalk anwenden muß, fo giebt e8 immer Unannehm⸗ 
(ichteiten durd) Bildung von aus Kalfhydrat oder Kalkfalzen beftehenden Kruften, 
welche fi. an den Boden und die Seiten der Blaſe feft anfegen. “Dies ift 
bejonders Täftig bei direct gefeuerten Blaſen und ift vermuthlich der Hauptgrund, 
warum viele Ammoniaffabrifen die Gewinnung des firen Ammoniafs unterlaffen; 
aber diefe Unannehmlichkeit wird ganz vermieden durd; die von Örlineberg, 
Feldmann, Mallet u. X. conftruirten, fpäter zu befcjreibenden Apparate. 

Man nimmt gewöhnlid) an, daß im Augenblide des Zuſammentreffens 
eines Ammoniaffalzes, etwa Salmiat, mit Kalt Ammoniak frei nnd Chlor⸗ 


1) Journ. of Gas-Lighting, Oct. 1883. 
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caleium gebildet wird. Iſambert wiberfpricht diefer Annahme, indem er 
anführt, daß die Reaction: 2NH,CI +CaO = CaCl, + 2NH, + H,O 
Wärme im Betrage von 10,9 Calorien abforbirt; wenn man den Kalt als 
Aetzkalk anwendet, jolte man 7,55 Calorien für Bildung von Ca (OH), ab⸗ 
ziehen. Daher werde bei „gewöhnlicher“ Temperatur fein Ammoniak gebildet, 
nicht einmal im luftverdünnten Raume, fondern es entftehe die Verbindung 
Ca Cl, (NH,)g, bei deren Bildung 14 Calorien entwidelt werden, und welde 
ihr Ammoniak bei 180 biß 200° ausgiebt. Dies fei auch der Fall bei Baryt 
und Strontian, aber nicht bei Bleiomyd. — Ohne auf eine Discuffion über 
die Öliltigkeit diefer theoretifchen Betrachtungen einzugehen, muß man conftatiren, 
daß allerdings zur vollftändigen Austreibung des Ammoniaks aus obiger 
Miſchung ſtarkes Kochen nöthig ift; daß es nur durch lange Erhigung ermög- 
liht wird (S. 91) und daß es viel befler bei verdünnten al& bei concentrirten 
Hlnffigkeiten angeht. Meift wird in der Praris die Behandlung nicht bis zur 
abfoluten Austreibung alles Ammoniaks ausgedehnt. Cor (a. a. ©.) giebt 
an, daß in der von ihm geführten Fabrik das Gaswafler 15 Proc. des Ge 
ſammtammoniaks als fires enthielt, wovon durch die Kalfbehandlung 5 Proc. 
gewonnen wurden und 10 Proc. verloren gingen. Aber ein ſolcher Berluft vit 
entihieden unnöthig groß; in derfelben Berfammlung führte Hepworth an, 
daß in feinem Falle 76,9 Proc. des Geſammtammoniaks durd) bloßes Kochen, 
20,5 Broc. durch Kalt auögetrichen wurden und nur 2,6 Proe. im Abwaſſer 
verblieben, und felbft diefer anfcheinende Verluſt würde vermuthlich geringer 
gefunden worden fein, wenn man bei der Analyje Kalt ftatt Aetznatron an 
gewendet hätte, welches Cyanverbindungen zc. zerjegen kann. In den deutfchen 
Fabriken ift ebenfalls, wie wir bei der Beichreibung von Grüneberg's und 
Feldmann's Blafen fehen werden, der Verluft ganz unbedeutend. Der beite 
Beweis, daß Cox's Ergebniffe nicht dem gewöhnlichen Sachverhalte entſprechen, 
ift die tägliche Praris der Ammoniaffodafabrifen, deren meiftes Ammonia! 
„fires“ ift, und welche nicht exiftiren fönnten, wenn fie eine entfernt fo erheb: 
liche Menge Ammoniak bei der Deftillation verlören. 

Zuweilen verurfacht die Deftillation mit Kalk ein unangenehmes Schäumen. 
Dies wird nad) der Societ6 anonyme des produits chimiques du 
Sud-Ouest (D.R.-B. Nr. 18 773) durch fuspendirtes Calciumcarbonat ver- 
urfaht. Man foll deshalb, nachdem das flüchtige Ammoniak amegetrieben if, 
die lüffigkeit vor Zuſatz des Kalkes ein wenig anfäuern. 

Spence und Siffon (E. P. Nr. 92, 1893) löſchen den zur Austrei⸗ 
bung des firen Ammoniaks beftimmten Kalk in einem Ruhrgefäße mit herper 
Ablauge von den Deftillirblafen. Sie wollen dadurd) an Wärme fparen und 
den in dieſer Ablauge noch vorhandenen Aetzkalk gewinnen und auch jpäter 
weniger Ablauge haben. 

Magnefia flatt Kalt wird zur Berfegung von Ammoniakſalzen im 
Großen nur dann verwendet, wern man das Chlor des Salmiafs wieder: 
gewinnen will — ein Problem, welches unaufhörlid, in Angriff genommen 
wird, aber troß feiner Wichtigkeit für die Ammoniaffodafabrifation noch nicht 
endgültig gelöft ift. Hierbei ift es natürlich eine umerläßliche Bedingung, die 
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Magneſia wiederzugewinnen, ba ihr Preis nicht geftattet, fie wie Kalk zu opfern. 
Die Einzelheiten der vielen in diefer Richtung gemachten Verſuche gehören nicht 
hierher, fondern in eine Befchreibung der Sodafabrifation. Es fer daher nur 
ganz kurz des jehr wichtigen Verfahrens von Poͤchiney & Co. (E.P.Nr. 9927, 
1885) Erwähnung gethan, welches darauf beruht, daß die Zerſetzung von 
Salmiaklöſungen durch Magnefia felbft beim Siedepuntte nur bei gewiſſer Con⸗ 
centration der Fluſſigkeiten vollftändig iſt; daher conftrnirten fie eine Blafe, 
in welcher fein Dampf condenfirt und feine Scheidung von Ammoniaf und 
Waſſer angeftrebt wird, bis die Zerfegung fo weit gegangen ift, daß die gemöhn- 
liche Dephlegmation angewendet werben Tann !). 

Das an fi wohl Hoffnungslofe Verfahren der Deitillation des Gas⸗ 
waſſers mit Magnejia ift neuerdings wieder aufgegriffen und find vond’Andria 
(E. B. Nr. 5762, 1888) und Chatfield (E. PB. Nr. 6152, 1888) Patente 
darauf entnonimen worden. 

Nach dem englifchen Alkali-Report 1891, Nr. 28, ©. 88 benubt ein 
englisches Wert ftatt des Kalkes Aebnatron zum Austreiben des firen Am⸗ 
moniaks. Das Berfahren ift ficherlic, reinlic; und Berftopfungen dürften bei 
feiner Anwendung kaum zu befürchten fein. Es ift aber doch fehr die Frage, 
ob man bei Anwendung der theuren, kauftischen Soda auf feine Koften fommen 
wird, vorausgefegt, daß man nicht Kohlenfäure und Schwefelwafferftoff vorher 
auf anderem Wege entfernt und das Natron lediglich zur Bindung der im 
Gaswaſſer vorhandenen Salzfäure, Scwefelfäure und Rhodanwafferftofffäure 
benutt. 

Art der Erhigung der Blafen. 


Die Apparate zur Deftillation von Gaswafler haben verjchiedene Bor: 
richtungen zur Erhitzung. Man kann fie entweder direct feuern, oder durd) 
offene Dampfeinftrömung, oder endlich durd) indirecten Dampf erhigen. Zu⸗ 
weilen wird auch überhigter Dampf angewendet. Die Austreibung des Am⸗ 
moniaks durch bloßes Kochen, ohne Benutzung der fühlbaren und latenten 
Wärme der entwidelten Dümpfe, verbraucht jehr viel Zeit und Brennftoff. 
Daher wird jene Wärme bei allen neueren Apparaten zu der Borwärmung 
von frifchen Gaswaſſer und zum Austreiben der flüchtigen Ammoniakſalze 
benugt, wobei zugleich da8 Gas vom Waflerdampfe durd) Dephlegmation bes 
freit wird. Die Ertraanichaffungsfoften eines richtig conftrwirten Apparates 
werben bald durd eine fehr große Brennftofferfparnig heimgebraht. Man 
bat eine außerordentlich große Anzahl von Typen von Apparaten für dieſen 
Zweck erjonnen, von denen einige weiter unten befchrieben werden ſollen; das 
allgemeine PBrincip ift immer daſſelbe wie bei der Kectification von Weingeift 
oder leichten Theerölen (Bd. I, ©. 637 ff.). 

Die befte Erhigungsart für Ammoniafblafen ift durch fol 
gende,. im Babrifmaßftabe ausgeführte Verfuhe von Zidy?) audgemittelt 
worden. Eine Menge von 7000 Gallonen Gaswaſſer brauchte 


1) Abbildung und Beichreibung |. Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, p. 483. — 
2) Bergl. Ellery, Gas World 1895, p. 783; Chem.-Ztg. 1895, Rep., ©. 206. 
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Brocente der theore⸗ 
Stunden tifchen Ausbeute 


bei Erhigung durch freied Feuer . . . 22 90 
i n „ indirecten Dampf. . 18 92 
n n „ directen Dampf . . 14 98,5 


Dies beweift, daß die befte Erhizungsweife die durch direct in die Ylitifig- 
keit eingeblajenen Dampf ift, ohne Zmeifel, weil defien Wärme in diefer Art 
am unmittelbarften ausgenugt wird, und vielleicht noch mehr, weil der Dampf 
das Ammoniak mechaniſch mit fortreißt. 


Sicherheitsventile. 


Alle Ammoniakblaſen, welche ohne Kalt arbeiten, ſollten mit Sicherheits⸗ 
ventilen verfehen fein — eine nicht jelten unterlaffene Borfichtsmaßregel. Tie 
Sasabflihrungsröhren verftopfen fich Leicht durch) kohlenſaures Ammoniak, was 
gefährliche Explofionen herbeiführen Tann. Bon folchen berichten Seidel!) 
und W. Smith). Diefe Gefahr wird durch Anbringung eines Sicherheite- 
ventile8 auf der Blafe vermieden. 


L Herftellung von concentrirtem Ammoniatmajjer. 


Diefes Product, das in großen Mengen von Ammoniaffodafabrifen nad 
Solvay’s Syſtem verbraucht wird, wird durch eine einfache Deftillation des 
Gaswaſſers hergeſtellt. Es bildet eine gelbliche, ftarf nad; Ammoniak und 
Schwefelwafjerftoff riechende Slüffigfeit, welche etwa 15 bis 20 Broc. Geſammi⸗ 
ammoniaf enthält. Es dient gleichzeitig ald Ausgangsmaterial zur Herftellung 
gewiſſer Ammoniaffalze, deren Gewinnung aus rohem Gaswailer zu umjtänd 
(ic) wäre und namentlich wegen des VBorhandenfeins von Cyan⸗ umd Rhodan: 
verbindungen manche Schwierigfeiten bietet. Für Heinere Gasanftalten, denen 
eine weitgehendere Verarbeitung bed Gaswaflers nicht lohnen würde, empfiehlt 
ſich aud) aus anderen Grunden die Herftellung dieſes Productes, namentlich 
wegen der Einfachheit der erforderlichen Apparatur, des Umgehens fänmtlicer 
Chemilalien und der Frachterfparnig beim Transporte auf weitere Entfer⸗ 
nungen. 

In der Regel arbeitet man bei der Herftellung des concentrirten Ga# 
waſſers ohne Kalkzuſatz, darf aber dann ein hochgräbigeres Product, als wie 
erwähnt, nicht herftellen wollen, weil fonft leicht Berftopfungen der Rohrleitungen 
durch ausgefchiedenes Tohlenfaures Ammoniak eintreten. Das fire Ammoniat 
im Blafenrüditande kann man felbftverftändfich auch in dieſem Falle durch nad; 
träglichen Kalkzufag gewinnen. Will man auf ftärkere Waare Hinarbeiten, Io 
muß man jchon gleich zu Beginn der Deftillation Kalt zugeben, um menigftene 
das vorhandene Tohlenfaure Ammoniak zu zerlegen. Man kann dann leicht ein 
Product von 20 bi8 25 Proc. Gefammtammoniat erhalten, das hauptſächlich 
freies Ammoniak und Schwefelammontum enthält ®). 


1) Hofmann's Bericht von der Wiener Ausft. I, S. 96. — Y Privar-Ri: 
theilung. — ) Bergl. Arnold, Ammoniak u. Ammoniafpräparate ©. 64. 
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Es find eine Reihe von Apparaten für dieſen Zweck beſchrieben worden, 
von denen wir die bekannteſten und beſten hier anſchließend beſprechen wollen. 


Solvay's Apparat. 


Dieſer (Fig. 22 a. f. S.) beſteht aus einem Keſſel A, der durch Zwiſchen⸗ 
wände C in beliebig viele Abtheilungen getheilt iſt. Jede Abtheilung beſitzt 
einen Behälter E, welcher mit der zunächſt liegenden Abtheilung unten durch 
ein Rohr verbunden iſt. Am oberen Theile jeder Zwiſchenwand ift ein 
Rohr T eingefegt, das fich nad) unten erweitert und die Dämpfe unter bie 
Flüſſigkeit im nächſten Behälter leitet. Die Feuerung befindet fit in D. 
Das Ammonialwafjer kommt aus dem Behälter K, geht zunähft in einen 
feinen Behälter G, durd) welchen der Zufluß in den Vorwärmer mittelft 
des am Hebel R figenden Ventiles und des Schwimmer X regulirt wird, 
und gelangt durch da8 Rohr M in den Keſſel. Nehmen wir an, derfelbe 
jei gleichmäßig bis O gefüllt. Entwideln fi durd) die Erwärmung der 
Flüſſigkeit Dämpfe, 3. B. in B2, fo treten diefelben durch T aus und nehmen 
eine beſtimmte Menge der in bem ringförmigen Raume zwifchen T und Zi 
befindlichen Flüffigfeit mit über den Rand ‘von Ei nad Bi. Es ift fomit 
eine beftimmte Menge Gaswaller aus B! und B? durd) die in ber Abthei- 
fung B? entwidelten Dämpfe gelangt; ebenjo fchreitet die Flüſſigkeit von der 
Abtheilung B? nad) B? durch die hier entwidelten Tämpfe fort; fie gelangt 
ſchließlich nach Bis und verläßt die legte Abtheilung durch das Rohr U. 
Tas Yortfchreiten der Flüffigfeit hängt vorzüglich von dem paflenden Ver⸗ 
hältnifje der Durchmefler der Saugrohre T und ber Gefäße E ab. Die in 
die legte Kammer B gelangten Dämpfe treten durch das Rohr Y in ein 
Sclangenrohr J, das durd) Ammoniakwaſſer gefühlt wird, und werden nad) 
dem Durchgange durch einen Wafher Q nad) dem Abforptionsapparate ge= 
leitet. Der Schwimmer X regulirt den Zufluß des Gaswaſſers in ben 
Keſſel; er ſenkt ſich um fo mehr, je mehr fi) die in dem Condenſator 
befindliche Flüſſigkeit durch die abziehenden ‘Dämpfe erwärmt, und läßt 
eine um fo größere Menge Gaswaſſer durch das Ventil S eintreten, je 
tafcher die Deftillation erfolg. Wird die Feuerung unterbrochen, jo ent- 
wideln fich feine Dämpfe; der Inhalt der einzelnen Abtheilungen fchreitet 
nicht mehr nad der Abflußtammer fort und ber Tlüffigfeitsipiegel im 
Keſſel fteigt; gleichzeitig hebt fi) aud, ber Schwinmer, und das Bentil 
8 fchließt endlid) den Zufluß des Gaswaſſers ganz ab. Der Apparat 
von Solvay ift befonders dazu beftimmt, ſchwache Ammoniakwäſſer 
anf einen Gehalt von circa 15 Proc. Ammoniak zu concentriven. “Die 
bisher angewendeten Dimenfionen des Apparates follen nad) einer Angabe 
von Hanrez in 24 Stunden 12, 24 und 48 cbm Gaswaſſer von 2 bie 
30 Be. mit einem Brennmaterialaufwande von 27 bi8 36 kg per Cubik⸗ 
meter auf die angegebene Stärke concentriren. Das aus dem Rohre U 
hei abfliegende Waller kann zum Borwärmen falten Gaswaſſers gebraucht 
werden. 
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Örüneberg’8 Apparat mit directer Feuerung. 


Der Hauptvortheil dieſes Apparate befteht darin, daB eine Anlagerung 
von Kalktruften am ber Heizfläche des Keſſels verhütet wird und die Entfer- 
zung der Kalkrucſtände ohne allen Zeitverluft ermöglicht ift. Er wird ſich 

ig. 23. 


überall da vorzüglich, eignen, wo man feinen Dampffeffel zur Verfügung hat. 
Seine Conftruction zeigt Big. 23. 

Die Dämpfe fteigen durch ein Kuhlrohr O in eine Kühlfchlange im Ges 
füße D, wo fie fid) zu Ammoniatjliffigfeit condenfiren, weldhe in ein Gefäß E— 
abfließt, während das uncondenfirte Gas in ein Gefäß 7 geht, deilen Inhalt 
einen Waſſerverſchluß bildet. Das hier nicht condenfirte Gas entweicht durch 
P. Das Gefäß D ift geſchloſſen; die darin befindliche Schlange wird durch 
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friſches Gaswaſſer gefühft, das aus dem Reſervoir 9° durch das Trichter⸗ 
rohr X einfließt. Das Hier warm werdende Gaswaſſer geht durch L in bie 
Colonne B. Das Kuhlrohr O dient als Regulator der Concentration. Je 
mehr es dadurch abgefüglt wird, daß durch R taltes Wafler in den es um- 
dig. 24. gebenden Mantel ger 
u feitet wird, defto mehr 
Waſferdampf wird in O 
zu flüffigem Bafler 
conbenfirt, welches in 
die Colonne B zurüd 
fliegt, und deſto con 
centrirtere Ammonial- 
löſung wird aus D 
ausfließen. Man tann 
alfo die Stärke des leh· 
teren beliebig reguliten. 
Die Schlange D in 
Fig. 23, welche fih zu 
weilen burch Kryftali- 
fation von tohfenfanrem 
Ammoniak verflopft, ift 
durch den in dig. 24 
verjinnlichten Kübler 
mit inwendiger und and 
wendiger Kühlung er 
fett worden. Z iſt ein 
ringförmiges eiſernee 
Gefäß, umgeben von 
einem äußeren M. Die 
ammonialaliſchen 
Dämpfe treten bei o 
ein, condenſiren ſich in 
L, und die fih com 
denfirende Fluſſigkeit läuft bei p in einen Waſſerverſchluß ab, aus dem fie 
bei q in die Verſandtgefäße überläuft. Das Kuhlwaſſer tritt durch r am 
Boden des Gefäßes ein, läuft Über den Ringfühler Z in den äuferen Raum M 
und fließt von diefem durch s ab. 


Grüneberg und Blum’s Apparat für Dampfpeizung. 
Der vorftehend befchriebene Apparat ift ſpäterhin mehrfach verbefiert und 
in der neuen Conftruction i) aud) für Danıpfheizung eingerichtet worden. Tie 


) D. R.-P. Nr. 33320, Berlin» Anhaltiihe Maſchinendau- Actiengefeideft 
Martinitenfelde bei Berlin und Deflau. 
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im Abtreibapparate (Fig. 25) erzeugten Dämpfe gehen in ein cylindriſches 
Gefäß E, aus Guß⸗ ober Schmiedeeiſen, welches auf oder neben dem Abtreib⸗ 
apparate angebracht ift. Die obere Hälfte des Gefäßes Rucklußkuhler Ei) 
iſt ein Dampfraum, um welchen herum ein Kühlgefäß angebracht iſt, welches 
beſtändig mit friſchem Waſſer gefüllt wird und hierdurch die Dämpfe im 
Inneren ablühlt. Die untere Hälfte des Rückflußkühlers ift voll von friſchem 


Gig. 25. 





Ammoniakwaſſer aus dem Hochbehälter, weldyes durch die Ammoniakdämpfe 
borgewärmt wird, auch die hier ſchon niedergefchlagenen Ammoniofdämpfe 
aufnimmt und mit biefen in bie oberfte Zelle des Apparates fließt. Die 
vorgefühlten Ammoniakdämpfe ziehen in der Pfeilrihtung weiter in den 
Hanptfühler 7’ und werden bier ganz zu concentrirtem Gaswafler nieder⸗ 
geſchlagen, welches aus einem Rohre mit Waſſerverſchluß in das eiferne 
Sammelgefäß G fließt. 
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Der Kuhler F ift aus Eiſenblech Hergeftellt und von einer eifernen Kühl» 
ſchlange durchzogen, durch welche immerwährend von unten eintretendes Waſſer 
fliegt. Er fteht in einem Waffergefäße, in welches ebenfalls immerwährend 
frisches Kuhlwaſſer fließt, fo daß alle Außenwände des Kühlers durch Waſſer 
gefühlt werden. Im Inneren ſchlagen fih die Ammoniakdämpfe nieder und 

Fig. 26. bilden concentrirte® Ammoniat« 
waſſer, welches durch ein Schwa⸗ 
nenhalsrohr in das Sammel- 
gefäß G fließt, um von hier aus 
entweder (bei großem Betriebe) 
direct in Tran&portgefäße zum 
Verfandt, oder aber in bejondere 
Aufbewahrungsrefervoirs abge» 
laſſen zu werben. 

Empfehlenswerth ift e8, den 

Austritt des Deftillates ane dem 

Kübler unter einer Glaeglode 

mit Eprouvette (ähnlich wie bei 

der Benzoltectification Br. I, 

S. 644 u. ff.) austreten zu lafien, 

unter welcher ein cylindriſches Ge · 

fäß mit Aräometer fich befindet, um 

dann jederzeit bie Cräbigfeit des 

Ammoniatwafjers beobachten und 

danach den Bedarf an Kahl- 

waſſer im Ruckflußkuhler ber 

meſſen zu können. Die Grö 

bigteit des reſultirenden Productes 

hängt von der Menge und Tem 

peratur des zur Verfügung ftehen- 

den Kuhlwaſſers ab; man rechnet 

durchſchnittlich fur 100 kg com 

centrirtes Ammoniafwafjer von 17° BE. (— 17 Proc. Ammoniak bei 15°C.) 

2,3 cbm Wafler von 13° C. Die innere Einrichtung der Colonne zu diejem 
Apparate werben wir fpäter kennen lernen. 


Hirzel’8 Apparat. 


Der von Hirzel conftruirte Apparat befteht aus einer Deftillircolonne A 
(D. R.⸗P. Nr. 64367, Fig. 26), einer Kalkmifchcolonne B mit Kaltmild: 
pumpe P, einem Vorwärmer 9 und Kühler K. Die Arbeitsteife it ähnlich 
wie in dem vorigen Apparate, nur daß hier das vorgemärmte Ammoniatwafier 
von oben im die Deftilliecolonne eingeführt wird und im biefer das meifie 
flüchtige Ammoniaf abgiebt, bevor es in die Kaltmifchcolonne zum Austreiben 
des firen Ammoniafs gelangt. Der Apparat eignet fi vorzüglich, für Heiner 
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Sasanftalten, weil er fowohl continuirlic, als auch periodifch betrieben werden 
fann, wenig Raum und Dampf beaniprudt und wegen jeines gefahrlofen 
Betriebes nur geringer Wartung bedarf. Für die Heinften Apparate mit einer 
ſtündlichen Leiftung von 100 Liter Gaswafler ift feine große Dampfanlage 
erforderlidh und genügt ein ganz Heiner Niederdrudfefjel von nur 1qm 


Heizflädhe. 


Apparat der Berlin-Anhaltifhden Mafchinenbau- 
Actiengefellihaft. 


Diefer Abtreibeapparat (Fig. 27 a. f. S.) beiteht aus einer aus Einzelzellen 
zufammengefeßten Säule C, bi8 C, mit Unterfjag G, einem Miſchgefäß Z, 
einen Kalkkaſten F mit Kaltmilhpumpe und einem Vorwärmer A. Das in 
dein Abtreibeapparat zu verarbeitende Rohwaſſer wird diefem aus einem Hoch⸗ 
behäfter zugeführt. Die Menge bes diefem Behälter entnommenen und 
dem Apparate in einer Zeiteinheit zugeführten Waſſers wird an einer Maß- 
latte, Fig. 28 (S. 129), deren Zeiger durd) einen, im Hochbehälter jich mit 
dem Waflerfpiegel auf» und abbewegenden Schwimmer beeinflußt wird, ab» 
gelefen. Nach diefer Zuflußmenge wird die erforderliche Kalfmenge zur Zer⸗ 
jetung der feften Ammoniafverbindungen bemefjen. Bon dem Hochbehälter 
fliegt das Rohwaſſer zunächſt durd) den Vorwärmer A, in welchem daffelbe 
durch das abfliegende abgetriebene Waffer vorgewärmt wird (D. R.⸗Muſter⸗ 
dus Nr. 51 728). Das vorgewärmte Wafler tritt bei db in die oberjte Selle 
C, der Abtreibefäule, in der e8 von Zelle zu Selle abwärts fließt. Bei Zelle 

3 ft das Rohwaſſer fo Heiß geworden, daß das freie Ammoniak flüchtig 
geworden ift und vermifcht mit dem von unten kommenden Dampf nad) den 
oberen Zellen auffteigt. Um die in dem Ammoniakwaſſer enthaltenen feften 
Ammoniakverbindungen zu löfen, muß das abzutreibende Waller mit Kalf ver 
fegt werden. Dies gefchieht in dem Mifchgefäße, in welches das Waſſer auf 
jeinem weiteren Wege von Zelle C, durd) das Rohr D, eingeführt wird. Im 
dieſes Gefäß wird in gewiffen Zeiträumen mittelft der Kalkmilchpumpe aus 
dem daneben ‚stehenden Kalkkaſten F die während des Betriebes feftzuftellende 
Menge Kalkmilch gepumpt, welche durch den in dem Gefäße Z befindlichen 
Miihapparat (D. R.⸗M. Nr. 50785) mit dem abzutreibenden Waller innig 
vermengt wird. Hierdurch werben bie feften Verbindungen des Ammoniaks 
gelöft. Das Ammoniak fteigt in Blafen aufwärts und bringt das Waſſer in 
wallende Bewegung. Eine am Boden liegende Dampffchlange unterftitgt dieſe 
Bewegung und verhindert, daß die ſchweren Verbindungen des Kaltes ſich anı 
Boden feitfegen. Die Mifchvorrichtung befteht aus einer Anzahl Scheiben, 
welche an einem in ber Mittelare des Gefäßes Z eingefeßten Rohre befejtigt 
find. Diefe Scheiben zwingen das Waſſer, beim Auffteigen einen Zickzackweg zu 
nehmen und durch da8 Rohr wieder nad) unten zu fließen, un von Neuem, mit 
Kalkmilch gemengt, denselben Weg zurückzulegen. Die durch die Tebhafte 
Bewegung des Waſſers erzielte innige Mifchung giebt dem Kalk Gelegenheit, 
das Ammoniak vollftändig frei zu machen. Das legtere, ſowie das mit Kalt 
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gemengte Waffer fteigt durch das Rohr D, nad Zelle C, der Hauptfäfe. 
Das Anımoniat fteigt nad) oben, während das Waſſer, dem von unten lommen⸗ 
den Dampfe entgegen, nad) unten fließt. 

Auf diefem Wege des Waſſers kommt daffelbe von Neuem mit Tamıyi, 
welcher in den Unterfag (G) direct eingeführt ift, in Berlihrung. Hierbei 





werden aus dem abfliegenden Waffer die legten Spuren von Anımoniaf ent 
fernt, jo daß das abgetriebene Waffer höchſtens 5 Thle., meiftens jedoch nur 
2 Thle. in 100.000 Thfn. enthält. 

Der Abfluß des abgetriebenen Waſſers erfolgt durch den Bormärmer, 
wobei die vorbefchriebene Abgabe der Waſſerwärme an das zuflichende Rob 
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waſſer erfolgt; das Wafler wird einer Klärgrube zugeführt, in welcher ſich ber 
darin enthaltene Kalt und die fonftigen feften Stoffe abfegen können, jo daß 
aus diefer Grube nur geflärtes Waſſer abfließt. 

Die Anordnung der Einzelzellen in der Säule ift jo getroffen, daß das 
abzutreibende Wafler einen vorgejchriebenen Weg durch die Zellen machen 
muß, jo daß die volle Fläche der Zelle zur Ausnugung gelangt. Der aufs 
fteigende Dampf (Ammonialgas mit Waflerdampf gemifcht) wird durd) eine 
Reihe von mit Hauben abgededter Rohrftugen in 
den Zellen berart geführt, daß das niederfließende, 
alfo abzutreibende, Waller mit diefen auffteigenden 
Dämpfen unbedingt in Berührung fommen muß. 


- 
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Die Herftellung des verdichteten Ammoniakwaſſers vollzieht ſich in der 
Weiſe, daß das den Abtreibeapparat verlaflende Gemiſch von Ammoniak und 
Waflerdampf in einem Kühler gekühlt wird und das Ammoniak ſich in dem fid) 
hierbei niederſchlagenden Wafjer löſt. — Um die Menge der übertretenden 
Bafjerdämpfe regeln zu können, wird auf dent Abtreibeapparat ein Rückfluß⸗ 
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fühfer angeordnet, welcher je nad) der Menge des durchfließenden Kühlwaſſers 
mehr oder weniger Dämpfe zu Wafler verdichtet, welches unmittelbar in den 
Abtreibeapparat zurüdfließt. Je mehr Wafler fo zurüdgehalten wird, deſto 
weniger wird in den folgenden Kühler gelangen und defto ammoniafreider 
bezw. hochprocentiger wird das verdichtete Ammoniakwaſſer ausfallen. 

Da aber aud) die Kohlenfäure mit Übertritt, jo verbindet fich dieſe bei 
zunehmender Abkühlung wieder mit dem Ammoniak zu kohlenſaurem und 
doppelttohlenfaurem Ammoniaf, weldyes ſich in Yorm von Kryſtallen aus⸗ 
fcheidet und durch Verftopfung der Apparate leicht die Arbeit flören und and) 
beim Berfandt große Unannehmlichleiten bereiten kann. Beſonders im falten 
Winter fchließen fich die Kryftalle zu großen Klumpen zufammen. lm bie 
zu verhliten, leiten wir bie ben Abtreibeapparat verlaflenden Gaſe durd) einen 
Kohlenfänrewäfcher, in welchem fie auf Schlangenwegen durch Kaltmild 
ftreihen, welche einen Theil der Kohlenfäure an fid) reißt. Durch entſprechende 
Zuführung frifcher Kalkmilch ift man in der Lage, den Kohlenfäurebeftand jo 
herabzumindern, daß die Bildung von Kryftallen im Kühler und Sammel: 
gefäß ausgefchloffen ift. 

Der abgeftumpfte Kalt fließt nad) dem Abtreibeapparat, in weldem das 
vom Kalk aufgenommene Ammoniak wieder abgetrieben wird. Dieſe Anord- 
nung ift durch D. R.P. Nr. 86228 geſchützt. In Fig. 28 ift umter anderem 
die Einrichtung des Kohlenfäurewäfchers dargeftellt ; die größtmöglichfte Aus⸗ 
nugung des Kalkes wird dadurch gewährleiftet, daß die durch die Dampf» und 
Ammoniakblafen mit nad) oben gerifiene Kaltmildy durch das innere Rohr 
nad) dem unteren Theile des Kohlenſäurewäſchers zurückgeführt und erneut 
mit Kohlenfäure in Berührung gebradjt wird. Die lebhafte Bewegung in 
dem Wäfcher verhindert das Teltfegen größerer Mengen des kohlenfauren 
Kalkes und find bei richtiger Betriebsführung Verftopfungen an dieſer Stelle 
ausgeſchloſſen. Das den Kohlenfäurewäfcher verlajlende, kohlenſüurearme 
Sasgemenge gelangt nun in den Kiihler, wo die oben erwähnte Löſung des 
Ammoniafs ohne Störung erfolgt. 

Diefe Zellenfühler haben gegenüber den Doppelfühlern den Vorzug, daß 
die Innenflächen nur von rohen Gußwänden gebilbet werden und daß Schrauben 
und alles Schmiebeeijen aus dem Inneren fern gehalten find. Sie erfordern 
faft nur den zehnten Theil an Kühlwaſſer, wie die früher üblichen Kühler. 
Es ift mit.einem foldhen Kühler, in Verbindung mit einem Kohlenſäurewäſcher, 
Ammoniafwaffer von 32,1 Proc. NH, Gehalt hergeftellt worden, ohne daß 
eine Kryftalbildung beobachtet werden konnte; es ift jedoch nicht zu empfehlen, 
jo hochprocentiges Waſſer laufend anzufertigen, jondern ſich mit einem 
Ammoniafgehalte von 20 bis höchftens 25 Proc. zu begnügen. Der Kühler 
beſteht (Fig. 28) aus einer Anzahl Ammoniatzellen (Ch C, C.) mit eingegoflenen 
Tauchwänden und einer Anzahl Kühlzellen (X, K, ,), welche jo eingeichaftet 
find, daß die untere Kühfzelle da8 in der Ammoniakzelle niedergejchlagene Waſſer 
und bie obere Kühlgelle die über dem Waſſer fich befindenden, noch nicht nieder» 
geichlagenen Dämpfe und das noch nicht gelöfte Ammoniak fühlt. 

Die Safe und das verdichtete Wafler durchfließen den Apparat von Zelle 
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zu Zelle abwärts dem unten eintretenden Kühlwaſſer entgegen; in folge der 
zunehmenden Kühlung und wiederholten Tauchung werben ſchließlich die legten 
Spuren des Aumoniats von Waſſer aufgenommen. Das verdichtete Ammoniak- 
wajfer verfäßt endlich, durch den Auslauf z unter der Glasglocke J den Apparat, 
um in einem Sammelgefäße (Fig. 28) oder bei Heineren Anlagen in Fällen 
(Sig. 29) aufgefpeichert P Fig. 29. 
zu werben. * 
In Aulagen, bei 
denen ein Kohlenfäurer 
wäjcher noch nicht ein 
geſchaltet ift, gemigt 
zur Beurtheilung ber 
Verdichtung die Beob⸗ 
achtung eines in den 
Auslauf ⸗ eingeſetzteu 
Aräometerd. Zeigte K 
dafielbe zu wenige 
Beaums- Grade, fo 
wurde der Nüdfluß- 
tühler ſtärker gefühlt; 
bei zu ſtartem Waſſer 
wurde weniger gekuhlt. 
Bei Anwendung des 
Kohlenfäurewäfcers, 
welcher einen nicht unbeträchtlichen Theil der Kohlenfäure entfernt, verliert das 
verdichtete Waffer entiprechend an Gewicht und es machen ſich beſonders bei 
Inbetriebfegung der Anlage öftere Beſtimmungen des Procentgehaltes nöthig, 
6i8 man bei gleichmäßige Betriebsweiſe das richtige Verhältniß zwiſchen 
Procentgehalt und Beaums-Graden gefunden hat, fo daß fir den Arbeiter 
die Einhaltung ber letzteren genligt; es ift jedoch zu empfehlen, Hier unb da 
dur) Beftimmungen des Procentgehaltes die Arbeit zu überwachen. Diefe 
Beſtimmungen find leicht auszuführen und fönnen bei einiger Uebung aud) 
von den Arbeitern vorgenommen werben. 
Nach dem Gefchäftsberichte ber Rirdorfer Gasanftalt fiir 1898 ergiebt 
ſich folgende Rentabilität einer Heinen Anlage mit diefem Apparate: 
Die Anlage war an 195 Betriebötagen in Benugung und wurden 
1035450kg Roh-Ammoniakwaſſer von durchſchnittlich 2,3 bis 30 Bẽ. verarbeitet. 
Gewonnen wurden 68059 kg concentrirtes Waſſer, enthaltend 15 430,66 kg 
NH,, demnach hatte das erzeugte concentrirte Waſſer eine durchſchnittliche 
Stärke von 22,52 Proc. NH, (100kg Rohwaſſer gaben nad) Vorſtehendem 
aljo 6,67 kg concentrirte® Waſſer). Der Erlös aus dem Verkaufe des con- 
centrirten Ammoniakwaſſers betrug 8 697,72 ME. und ftellt ſich demnach der 
durchſchnittliche Verkaufspreis von 1kg NH; auf 56,37 Pig. 
Diefer Einnahme ftellen ſich die folgenden Ausgaben für BVetriebs- 
unfoften und Amortifation entgegen: 
9* 
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a) Betriebsunkoften: 
Koiten für Verarbeitung von 100kg Rohwaſſer. 


1. Betriebslöhne. . . . . 1855,24 Mt. 
. Löhne für Kalklöſchen . . 19,65 „ 
3. Löhne für Ausräumen der 

Kaltihlammgrube. . . 43,37 „ 

1 918,26 Mt. 1918,26 Mt. 18,53 Big. 

. für Kalt. . en nn. 420386 „ 406 . 
. für den Dampfverbraud) en nen. 49725 „m 480 - 
6. für Kühlwaſſer und ben Gas: 

verbrauch des Motors zum . 

Antriebe der Pumpen . . 136,50 Mt. 
7. für Scmiermaterial zum 

Motor » > 2 202 ..5850 „ 


D 


OU 


15— MM. 195,—, 18, 
8. für Beleuchtung . . 2 000...136,18 „ 1,31 - 
9. für Chemikalien und Giasſachen en 1250 „m. 012, 
10. für hemifche Unterfuhungen . . . . . 51,20 „ 04 . 
11. für Kallihlamm-Abfut . . oo. . 5,— ,„n 072, 
12. für Tag . . . nn 350 „ 00 „ 
13. für Gummibichtungen nn 22,36 „ 021. 
14. für ein Erfag-Thermometr . - . 10,50 010 „ 


Summa .) 3 342,11 Su 32,25 Po. 


b) Zinfen und Amortifation: 


1. für Zinfen 5 Proc. vom Werth der An» 
lage, einjchließlic, der Gebäude, das find 
5 Proc. von 10 960,73 Mt. . . = 548,04 Mt. 5,29 Big. 
2. fir Amortifation 20 Proc. vom Werthe 
der Apparate und Nohrleitungen, das 
find 20 Proc. von 6831,64 Mi. — 1366,33 „ 13,23 
Summa b) 1914,37 Mt. 18,52 Pig. 


Zufanımenftellung: 
I. Einnahme . . 2 2 2 m nn 3697772 Rt 
I. Ausgaben: 
a) Betriebsunkoften . . . . 3342,11 Mt. 


b) Zinfen und Amortifationen 1914,37 „ 
5 256,48 Mt. 525648 . 
Ueberſchuß: 3441,24 Mt. 
Fur 100 kg verarbeitetes Rohwaſſer betrugen die Koften ber Concentration : 
a) Betriebsunkoften . . . . . . 32,25 Pfg. 
b) Zinſen und Amortifation . . . 1852 „ 
Summa 50,77 Big. 
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Wäre die gefammte Production an Roh⸗Ammoniakwaſſer von1113268kg 
verarbeitet worden, fo hätten die Koften für Concentration 5 652,06 Mt. 
betragen; diefen Ausgaben ftänden Einnahmen im Betrage von 9 351,45 Mt. 
gegenüber, fo daß bei Berarbeitung des gefammten rohen Ammoniakwaſſers 
ein Ueberſchuß von 9 351,45 Mt. — 5652,06 — 3 699,39 Mt. fid 
ergeben hätte. 

Rechnet man den Ueberſchuß auf 100 kg verarbeitetes rohes Ammoniak⸗ 
waſſer um, fo ergiebt fi, daß die reine Einnahme nad) Abzug aller Untoften 
für 100 kg Roh⸗Ammoniakwaſſer 33,22 Pfg. beträgt, während für das 
rohe Wafler nur 25 Pfg. pro 100 kg erzielt worden find. 


Bei der Ammonialjodafabrilation verwendete Apparate. 


Die Mutterlaugen von der Ammoniakjodafabrifation enthalten den 
weitaus größeren ‘heil des Ammoniaks als „fires“, nämlich als Chlor» 
ammonium, ein wenig aud) als Sulfat. Gin weit Hleinerer, immerhin nod) 
ganz beträchtficher ‘Theil des Ammoniaks ift als „flüchtiges“, nämlich, in Form 
von Ammoniumcarbonat, vorhanden. Es muß in allen Fällen jo gearbeitet 
werden, daß zunächſt das letztere für ſich ausgetrieben und darauf das fire 
Ammoniak durch Kalkzırjag frei gemacht und abdeftillirt wird. Ferner fonımt 
e8 darauf au, beide Arten von Ammoniak in möglihft concentrirter Form, 
möglichft frei von Wafferdampf, zu erhalten. Das Ammoniak wird aber nie in 
Form eines flüffigen Condenfates gebradht, fondern immer in Gasform in die 
Vabrikation zurüdgefitärt, d. h. in Kochſalzlöſung abjorbirt. 

Die Löſung diefer Aufgabe, wenn auch großentheild mit derjenigen der 
eigentlichen Ammoniakfabrikation zufammenfallend, erfordert doch ganz eigen- 
artige Apparate, von denen viele Abarten conftruirt worden find. “Diefer 
Gegenftand gehört aber thatjächlich nicht in die Ammoniaf-, fondern in die 
Sodafabrilation, e8 fei daher auf die ausführliche Behandlung der bei diefer 
verwendeten Deftillationdapparate in Lunge's Hanbb. d. Sodainduftrie, 2. Aufl, 
Bd. III, ©. 95 ff., veriwiefen. 


Schlußbemertungen. 


Die Befeitigung bei ber Fabrikation etwa auftretender übler Gerüche, 
fowie der Fabrikabwäſſer werben wir ſpäter kennen lernen. 

Die Werthbeftimmung des concentrirten Ammoniatwafjerd gejchieht 
duch Deftillation einer gewogenen Menge, genau wie dies für das rohe Gas⸗ 
waſſer beichrieben worden ift (S. 88 ff), Die Berlin» AUnhaltifche 
Maſchinenbau-Actiengeſellſchaft giebt dafür folgendes vereinfachtes Ver⸗ 
fahren an: 

10 cem verbdichtetes Waſſer werden mit der 10 ccm: Pipette in einen 
Meßkolben für 500 ccm gebracht und bis zur Marke mit deftillirtem Waffer 
angefüllt, der Stöpſel aufgejegt und durch Umſchwenken gut gemiſcht. | 
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Hiervon werden mit der 50 com »Pipette 50 ccm, alfo — 1 cem ver⸗ 
dichteten Waſſers in den Kochlolben gebracht und mit 20 com Normalſöure 
mittelft der 20 com»Güurepipette verjeßt. Hierauf wird nach Auffegen eines 
fleinen Glastrichters auf den Kochlolben durch ?/, ftündiges Kochen die Kohlen⸗ 
fäure und der Schwefelwaflerftoff ausgetrieben und die Flüſſigkeit durch Ein⸗ 
ftellen des Kolbens in kaltes Waſſer gefühlt. 

Nah Zufag einiger Tropfen Rofolfäurelöfung wird aus der Vürette 
Normallauge fo lange tropfenweile zufließen gelaffen, bis die gelbe Farbe in 
Roth übergeht. Die hierzu nöthigen Cubilcentimeter Lauge werben von 20 ccm 
Säure abgezogen und auf folgende Weife in Rechnung gebradit: 

Ungenommen, es wäre diefer Unterſchied — accm, fo beträgt der 
Ummonialgehalt des unterfuchten Waſſers: 


a x 1,7 


fpecififches 3 Gewiht 
Das fpecififche Gewicht wird mrittelft des Ardometers beftimmt. 


Beifpiel: Das fpecififche Gewicht eines verdichteten Waſſers wurde 
mit dem Aräometer zu 1,0516 gefunden, entfprecdhend 7,2 Beaume » Graben. 
10 com diefes Waffers wurden in der oben befchriebenen Weife verdünnt, hier- 
von 50 eem in dem Kodjkolben mit 2D ccm Normal-Schwefelfäure verſetzt, 
gefocht, gekühlt, mit Roſolſäure verfetst und mit Normallauge zurücktitrirt. 
Hierzu waren 5,8 ccm auge erforberlidh, es wurden daher 20—5,8 
— 14,2ccm Säure vom Ammoniaf gebunden. 

Der Ammoniafgehalt des Waſſers beträgt fomit: 


14,2 x 1,7 
1,0516 


Gewichtsprocente NH,. 


— 22,9 Broc. 





II. Fabrilation von Salmialgeift. 


Während wir die Herftellung von concentrirtem Ammoniakwaſſer alt bie 
einfachfte Verarbeitungsweiſe des Gaswaſſers bezeichnen dürfen, ift die Fabrika⸗ 
tion des Salmtakgeiftes, namentlich des weißen, chemiſch reinen Prodnctes, ale 
die complicirtefte anzufehen. Seit der Verbrauch an Salmiafgeift in der 
Kälteinduftrie große Dimenfionen angenommen hat, wirb auch die Herftellung 
defjelben im größten Maßſtabe betrieben und fie wirft zur Seit zweifellos den 
größten Gewinn von fümmtlichen Verarbeitungsweifen des Gaswaſſers ab. 

Früher wurde Salmiafgeift meift durd) Deftillation von Salmiaf mit 
gelöſchtem Kalk dargeftellt; dies gefchieht nod) manchmal für analytiiche Zwede, 
aber auch Hier viel feltener ald aus dem billigeren Ammoniumſulfat. Vei 
Anwendung des letzteren arbeitet man gewöhnlich in einer gußeiſernen Blair, 
welche ein Ruhrwerk befigt, um die Umhüllung des Ammontiumfulfats durch 
Kruften von Gyps zu verhindern. Doc, wirb Heutzutage felbit aus Euffat 
wenig Salmiafgeift gemacht, da man dieſen leicht unmittelbar aus Gaswaſſer 


durch eine oder zwei Deftillationen darftellen kann. 
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Wenn man ‚Salmiatgeift direct aus Gaswaſſer oder anderen Ammonial- 
waſſer macht, welches im Wejentlichen Ammoniumcarbonat und Schwefel- 
ammonium enthält, jo muß man von vornherein eine genügende Menge Kalt 
zufegen, um die Kohlenfänre und den Schwefelwafierftoff zuriidzuhalten. Dies 
fann, wie wir gefehen haben, durch Kruftenbildung an den Kefjelwänden viele 
Unannehmlichleiten machen, was daher durch befondere Mittel verhindert werben 
muß. Zur Darftellung von weißem und reinem Salmiafgeift mug man aud) 
die empyrenmatifchen Subftanzen zurüdhalten oder zerſtören. Meiſt geichieht 
dies mittelft Filtration durch frifch geglühte Holzkohle. Manche fchlagen als 
bequemer ein Durchleiten der Dämpfe durch ein fettes Del vor, welches bie 
theerigen Subftanzen zurüdhält und davon durch Erhigen theilweife wieder 
befreit werden kann; andere deftilliven die Ylüffigkeit mit Kaliumpermanganat. 
Aber diefe Mittel wendet man in der Praris faum an, da fie wirklich viel 
beichwerlicher und theurer als die Anwendung von Holzkohle find, welche man 
durch Ausglühen lange Zeit immer wieder brauchbar machen, und fchließlich 
immer noch als Brennmaterial nützlich verwenden fann. 

Nach Watfon Smith (Privatmittheilung) ift es jedenfalls anzurathen, 
auch wenn man Salmialgeift als Hauptproduct machen will, daneben ein wenig 
ſchwefelſaures Ammoniak darzuftellen, weil das zuerft bei der Deftillation ent- 
weichende Gas etwas Theer u. dergl. mit fortreißt und daher befler noch nicht 
für Solmiafgeift aufgefangen wird. Natürlich wird die bei ben unten zu 
befchreibenden neneren Apparaten fortfallen. Wir übergehen die veralteten 
Berfahren, welche auf vorgängiger Herftellung von concentrirtem Ammoniak⸗ 
wafjer und dergleichen als Swifchenproduct beruhen und wenden uns gleich zu 
den neueren, welche direct aus rohem Gaswaſſer auf Salmiakgeift arbeiten. 

Die Fig. 30 (a. f. ©.) giebt eine VBorftellung von bem Apparate von Elver& 
und Muller⸗Pack, welder zur Darfjtellung von Ammoniafflüffigfeit direct 
aus Gaswafler dient. E8 ift hier abfichtlich nicht die urfprüngliche Zeichnung 
wiedergegeben worden, welche etwas ſchwer verſtändlich ift, fondern die einzelnen 
Theile find mehr aus und neben einander gelegt worden, um ein deutliches 
Bild zu geben. Es find daher aud) alle Träger, Unterftigungsmauern zc. 
fortgelaffen und ſelbſt die Einmauerung und Heizung des erjten Keſſels 
nur angebeutet worden. A und A’ find zwei eiferne Walzenfeffel, von 
denen A’ feitlich über A aufgeftellt ift; nur A wird durch eine Feuerung direct 
geheizt. Auf A fist ein Dom, an weldem das Luftventil v (zur Verhütung 
des Zuſammendrückens durch ben äußeren Yuftdrud beim Erkalten) und das 
Gasrohr a angebracht find. Letzteres führt erft aufwärts, danır wieder ab⸗ 
wärts umd tritt nahe am Boden in A’ ein, wo es fi in ein den ganzen 
Boden entlang laufendes, perforirtes Rohr fortlettt, durd) welches die 
Dämpfe aus A in A’ einftrömen. Die Ylüffigkeit aus A’ kann man durd 
das weite, mit einem Ventil verjehene Rohr m nad) A laufen lafien; eine 
(im Fig. 30 nicht fihtbare) Ausputzvorrichtung geitattet, dieſes Rohr ftets 
von Schlamm klar zu halten. Die Safe und Dämpfe aus A fteigen durd) 
b erit aufwärts, dann abwärts in das Gefäß B bis 30 cm vom Boden des⸗ 
felben ; die in. B condenſirte Flüſſigkeit läuft durd) 7 nad) A’ unter dem Spiegel 
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der Fluſſigkeit ein. Bon B gelangen die Gaſe in die Kuhlſchlange C, md 
durch e in den gejchlofienen Kaften D, Aus diefem fann''man die cone 


8 


* 
denſirte Fluſſigkeit durch den Hahn s und das Rohr p nad; A zurüdflichen 
laſſen. D trägt noch ein Sicherheitsrohr d und ein Rohr e zur Abführung 
der umcondenfirten Gaſe. Diefe, welche jegt ſchon größtentheils vom Waſſer 
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befreit find, gelangen nun in die vier gußeifernen Röhren EE'E"E", welche 
durch die Röhren ff’f" abwechſelnd oben und unten verbunden find; fie find 
an beiden Enden offen, aber duch mit Schraubenbügeln angedritdte Platten 
dicht verſchloſſen. Aus EZ’ gelangt das Gas durd) F und g in das bleierne 
Abforptionsgefäß GC, welches in dem Kaltwaſſerbade FF’ fteht; auch Hier ift ein 
Sicherheitsrohr A und ein Ablaßrohr t vorhanden. Das übrige Gas gelangt 
durch i in ein kleineres Abforptionsgefäß ZI, mit Sicherheitsrohr J, und das 
Rohr % führt endlich das nicht conbenfirbare Gas aus dem Bereiche der 
Fabrik Heraus. 

Man füllt zuerft den Keſſel A’ durch das Rohr q von einem höher 
gelegenen Abforptionsgefäße mit etwa 1000 Liter Gaswaſſer, wozu gleich eine 
zur Zerfegung deſſelben hinreichende Menge Kalkmilch durch eine befondere 
Oeffnung gejegt wird. Der Schieber m wird geöffnet, die Kühler C und F 
mit kaltem Wafler befchictt, die Röhren EZ bis EZ’ mit frifch ausgeglühter 
Holzkohle in nußgroßen Stüden gefüllt und die Dedel angefchraubt. In das 
Gefäß @ bringt man 60 bis 65 Liter Wafler, in A 1/, Liter. Sobald die 
mit Kalt gefüllte Flüſſigkeit aus A’ durch m nad) A gefloffen ift, ſchließt man 
m umd füngt an zu heizen. Die Feuergaſe gehen unter einer Hälfte des 
Kefiels Hin, kehren unter der anderen zurid und gehen dann in den Schorn» 
fein. Sobald der Inhalt von A zu fieben anfängt, wird zunächſt die Luft 
andgetrieben und ftreicht in Blafen durch das Waſſer G und ZH; der Keſſel 
A und die Leitungsröhren füllen fic mit Dampf und erwärmen fih. Man 
läßt nun Gaswaſſer aus q in den Keſſel A’ einfließen. Durch die dabei er» 
zengte Abkühlung wird die in D befindliche Flüſſigkeit durch c und b nad) A’ 
zurückgeſaugt; zugleich tritt Luft durch d ein. Wenn 1000 Liter Gaswaſſer 
nach A’ eingeflofien find, giebt man wieder Kalkmilch zu umd erhigt nach gehö⸗ 
tiger Mifhung von Neuem. Die ammoniafalifchen Dämpfe aus A entweichen 
durch das Rohr a, gelangen durch) die Fächer des in A’ Tiegenden Theiles in 
die darin befindliche Flüffigkeit und reichern diefe mit Ammonial an. Ein 
Theil des MWaflerdampfes verdichtet fi in B und fließt mit den übergegaus 
genen Salzen durch J nad) A’ zurüd. Die Dämpfe treten aus B in den 
Kühler C, wo der größte Theil des Waſſers zugleich mit einem heile des 
Ammoniaks condenfirt wird. Die hier condenfirte lüffigfeit dient zum 
Waſchen des Ammonialgafes und namentlich zur Condenjation der mit dem 
jelben fortgeriffenen Salze. Die nicht condenfirten Dämpfe gehen durch e in 
die Holzfohlenreiniger, welche die dem Ammoniafgafe beigemengten Berunreinis 
gungen abforbiren. In G werben durch kaltes Waffer die reinen Ammoniak⸗ 
dämpfe verdichtet und Ammoniakflüffigfeit erhalten. “Der. legte Reſt des 
Ammoniaks wird in H verdichtet, dad uncondenfirbare Gas entweicht durch x. 

Iſt der Keffel A vollftändig abgetrieben, fo entleert man feinen Inhalt 
durch à und füllt ihn durch A’ von Neuem. Die dabei aus dem Gefäße D 
nad) A zurückſteigende Flüſſigkeit befreit das Schlangenrohr C :c. von ben 
darin abgejegten Verunreinigungen. Wendet man zur Ablorption des Ammo⸗ 
nials in G und H kein deitillirtes Waller, fondern Brunnenwaſſer an, jo muß 
man die entftandenen Nieberichläge, hauptjäcjlicd aus Kalk⸗ und Thonerde⸗ 
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ſalzen (?) beftehend, abfigen Lafien, um ein Hares, marktfähiges Product zu 
gewinnen. Die zu einer Operation nöthige Zeit beträgt vier bis fünf Stunden. 
Aus 1000 Liter Gaswafler von 30 Be. erhält man 100 bi8 110 kg Ammo- 
niafflüffigfeit von 220 Be. 

Die folgende Anlage für unterbrodyenen Betrieb wird von der Berlin» 
Anhaltifhen Mafhinenban-Actiengefellfhaft in Deſſau ausgeführt. 





Fig. 31 u. 32. 
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A (Fig. 31 u. 32) ift ein eingemanerter, walgenförmiger Kefjel zum Abtreiben, 
welcher mit einem öfters von der Hand zu drehenden Rührwerke verjehen ıR 
und eine feitlich angeordnete Feuerung hat. Gleich oberhalb deilelben fteht der 
Kühler B mit Mantellühlung; C,, C, und C, find Kalkwaſcher, D em 
Schlangentühler, E und FXohlenfilter und G ein Abforptionsgefäß mit Kühl 
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mantel. Alle diefe Gefäße haben cylmbrifche Form und find mit einander 
durch ein 50 mm weites Rohr verbunden. 

Nachdem der Abtreibkeffel aus dem Ammoniakwaſſerreſervoir bis reichlich 
zur Hälfte gefüllt ift, wird durch ein Mannloch gelöfchter Kalk in dickbreiigem 
oder pulverförmigem Zuftande eingebraht. Der Kalkzuſatz richtet fich natür⸗ 
lich ganz nad) der Beichaffenheit des betreffenden Ammoniakwaſſers; im Mittel 
wird man für je 100 Liter Ammoniakwaſſer etwa 6 kg gebrannten Kalt rechnen 
fönnen. 

Bei mäßigen Teuer wird nun das Gemiſch gekocht, wobei das Ruhrwerk 
alle 10 Minuten vier- bis fünfmal umzudrehen ift, damit der Kalk an ber 
Keflelwand nicht feftbrennt. Kin in das Waller hineinragendes Standrohr 
verhindert die Bildung von Drud im Keſſel und erjegt ein Sicherheitsventil. 
Die Ammonialdämpfe paffiren den Kühler B, dem von unten ftändig frifches 
Kühlwaſſer zugeflihrt wird, an welches fie ihre Wärme abgeben; das ammoniak⸗ 
haltige Condenſat fließt in die Blaſe zuriid, um von Neuem verdampft zu 
werden, während die trodenen Ammoniafdänpfe durd) ein 50 mm weites Rohr 
in die mit einfachen Rührwerk verfehenen Kaltmifcher C,, Ca und Cz ziehen, 
welche zu einem Drittel ihrer Höhe mit Kalkmilch angefüllt find. Das Gas- 
entbindungsrohr taucht ungefähr 100 mm in die Kaltmild ein, fo daß die es 
paffirenden Ammoniakdämpfe reichlich Gelegenheit haben, ihre Kohlenfäure und 
Schwefelwafierftoff an diefelbe abzugeben. Auch die drei Kalfwafcher befigen 
einfache Ruührwerke, welche alle zehn Minuten von der Hand zu drehen find, 
damit der Kalt fich nicht abſetzt. 

Aus dem letzten Kalkwaſcher gelangen die Ammoniakdämpfe in ben 
Chlangenfühler D, welcher als Rückflußkühler wirkt und die mitgeriffene 
Feuchtigkeit in den Wafcher C; gelangen läßt. Das nunmehr möglidft von 
Waſſer befreite Ammoniakgas tritt nun in die beiden Kohlenfilter F und 
F, weldye 100 mm über dem Boden einen mit grobem Tuch bededten Siebboden 
tragen, auf welchem Holzkohle bi8 zur Nußgröße bis zum oberen Rande bes 
Ziltercplinders aufgeſchichtet iſt. Diefe Hält alle Feuchtigkeit, fowie die 
empyrenmatifchen und theerigen Stoffe zurüd, jo daß faft gänzlich reines 
Ammoniakgas in das Abforptionsgefäß Cr gelangt und Hier von vorgelegtem, 
beftillirtem Wafler aufgenommen wird. Auch das Abjorptionsgefiß 6G iſt 
mit einem Kühlmantel umgeben, durd) den fortwährend Faltes Waſſer fließt. 

Hinter dem Abforptionsgefäße bringt man zweckmäßig noch eine große 
Glasflaſche mit Waſſer an, einestheils, um den legten Reft Ammoniak zu 
abforbiren, anbderentheils, um beobachten zu können, ob die Flüſſigkeit in Yolge 
zu gelinder Feuerung oder zu ftarfer Kühlung und dadurch verurfachter Con⸗ 
denfation des Dampfes vor dem Abiorptionsgefäße Neigung zum Zurückſteigen 
zeigt. In diefem Yale muß man natürlic, einen in die Leitung eingefchal- 
teten Hahn vor dem Abforptionsgefäße fchließen; eine Gefahr befteht dabei 
nicht, da ja die Deftillationsblafe mit einem Steigrohre verjehen ift. 

Den fertigen Salmiatgeift läßt man nad) Beendigung der Deftillation, 
welche ungefähr acht Stunden dauert, in die zum Verſandt beftimmten Glas⸗ 
ballons oder andere Gefäße abfliegen, oder, falls er in Folge Verwendung 
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minbergrädigen Gaswaſſers noch nicht den gewünfchten Gehalt von in ver 
Kegel 25 Proc. Ammoniak (jpecif. Gew. 0,91) zeigen follte, beläßt man ihn 
im Abſorptionsgefäße und deftillirt eine meitere Charge Ammoniakwafjer hinzu. 

Den Inhalt der Kalkwäſcher giebt man bei der nächften Deftillation mit 
in die Blaſe und beſchickt die erfteren mit friiher Kalkmilch. Die Holzkohle 
in den Filtern muß öfters erneuert und durch Ausglühen vegenerirt werben; 
fie kann ungefähr 20 mal den gleichen Zwecke dienen. 

Die Beendigung der Deftillation erfennt man durch Einführen eines 
Streifens rothen Lackmuspapieres in ein Probirlody am Keſſel; färbt ſich dies 
nicht mehr blau, jo läßt man den Inhalt der Blafe in ein Klärbaſſin ab, aus 
welchem das Waſſer nach dem Abfegen des Kalkes abgelaflen werden kann. 

Die Blaſen find für eine Füllung von 3000 Liter Ammoniakwaſſer con- 
firuirt und können in 24 Stunden zweimal abgetrieben werben. für die 
Aufftellung der Apparatur nad) der gegebenen Situation ift ein Flächenraum 
von etwa 40 qm erforderlich. 

Bei dem Ablochen des Waflers mit directer Feuerung (unter A) ift das 
Anſetzen des kohlenſauren Kalles an die Keffelmandungen nicht zu vermeiden, 
was eine geringere Dauer des Keſſels zur Folge hat, da das Blech in Folge 
des Kalkanſatzes leicht durchbrennt. 

E8 empfiehlt fi) daher das Kochen durch directes Einleiten von Dampf 
zu bewirken und den bezw. die Keſſel nicht Tiegend, fondern ftehend anzuorbnen. 
Sodann wendet die genannte Firma neuerdings ftatt eines großen Keſſels zwei 
oder mehrere Heinere Kefiel an, wie aus nebenftehender Zeichnung (dig. 33) 
zu erjehen ift. 

Sie bezwedt damit zunächſt eine zeitabfchnittliche Theilung der fich ent 
widelnden Safe. Bekanntlich werden die Kohlenfäure und das Anmoniak 
bei faft gleichen Wärmegraden flüchtig, fo daß bei Eintritt diefes Wärmegrades 
im großen Kochkeffel eine große Menge Gas frei wird und in den folgenden 
Apparaten gereinigt, gekühlt und qufgenommen werben muß. Sind mun zwei 
Kochkeſſel vorhanden, welche jo befchicdt werden, daß ber eine angeftellt wird, 
während der andere bereits die halbe Kochungsdauer hinter ſich hat, fo haben 
bei gleicher Leiftung der Anlage die Wafchapparate nur einen Gasftrom vor 
der halben Stärke zu bewältigen und können jedenfalls Heinere Abmeſſungen 
erhalten, al& bei dem Einkeſſelſyſtem, wenn man nicht vorzieht, größere Sicher⸗ 
heit in der Reinigung der Cafe durch die verhältnigmäßig größeren Wald. 
apparate herbeizuführen. Durch Anlage eines zweiten Kochkeſſels erreicht man 
jedoch auch ein fchnelleres Austochen des Ammoniaks, indem man das ammonial- 
haltige, in dem Rückflußkühler niedergefchlagene Waſſer ftets in den zuletzt 
angeftellten Keſſel leitet; e8 wird fomit dem zunächft abzulochenden Keſſel kein 
Ammoniaf wieder zugeführt, deflen Ablochen Zeit und Dampf erforbert. 
Außerdem ift die Möglichkeit geboten, die den einen Keſſel verlafienden Gaſe 
und Dämpfe durch den fpäter angeftellten Kochkefiel ſtrömen zu laflen. Die 
Anwendung überhigten Dampfes ift hierbei zu empfehlen. 

Der trichterförmige Boden der Kefiel, an deflen unterfter Stelle der Tampf 
eingeführt wird, verhindert das Abſetzen des Tohlenfauren Kalfes. Die Wäſcher 








find nad) Bauart des 
Kohlenfäurewäfchers 
(S. 130) ausgeführt. 
In der Fig.33 find A,, 
As die Kochkeſſel, B 
em Kallmildygefäß mit 
Kaltmilhpumpe, C ein 
Rüdflugfühler, D ein 
Kalkwäſcher, E ein 
Kühler, F,}, Fa zwei 
Wäſcher gleicher Bau⸗ 
art wie D, G, bis G. 
vier Holzkohlenfilter und 
H,, Hz die Abſorptions⸗ 
gefäße. Zur Sicher 
heit für ein ſchwefel⸗ 
und kohlenſäurefreies 
Product iſt zu empfehlen, 
noch einen Pfeiffer'⸗ 
ſchen Natronwäſcher 
einzuſchalten. Bei An⸗ 
wendung dieſes Natron⸗ 
wäſchers fällt das 
Waſchgefäß F, weg. 
Die Pumpe C iſt fo 
angeichlofien, daß mar 
mit derjelben den In⸗ 
halt der Wäſcher D,, 
F,. Fa abfaugen und 
nad) einem der Kody 
tefiel drücken kann und 
daß fie zur Füllung des 
Wäſchers D mit Kalt 
mil und zum Ein- 
pumpen der Kalkmilch 
in die Kochkeſſel ver⸗ 
wendet werden kann. 
Die Frage, ob es 
möglich iſt, reinen 
Salmialgeift in con⸗ 
tinuirlich arbeitenden 
Apparaten herzuftellen, 
it vielfach ventilirt 
worden; zahlreiche Verr 
fuche zur Löſung der 


Sig. 38. 


Salmialgeift. 
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Aufgabe find ausgeführt und wieder aufgegeben mworben, bis es ber Berlin- 
Anhaltifhen Mafhinenban-Actiengejellichaft, unter Mitwirkung 
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von Grlineberg, ZTieftrunt und Buhe, gelang, ein Berfahren anf 
zuarbeiten, nad) weldem auf den Oberſchleſiſchen Kohlen⸗ und Kols⸗ 
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werten die Verarbeitung von 8000 Liter Gaswaſſer in 24 Stunden aus 
geführt wird. 

Im Fig. 34 und 35 ift die dort arbeitende Salmiafgeiftfabrit mit con 
tinuirfichem Betriebe dargeftellt. Im das aufrechtftehende Gefäß A füllt man 
Ammoniafwaffer und giebt den erforderlichen Kalt in Breiform zu, fegt das 
Ruhrwert in Thätigkeit und über- 
läßt nad) tüchtigem Mifchen die 
Finffigleit etwa 10 bis 15 Mir 
nuten der Ruhe. Es iſt bei 
diefem Berfahren nämlich durch⸗ 
aus erforderlich, daß das Gas 
wafler vor der Deftillation mit 
Kalt behandelt wird, um ein 
lohlenſäurefreies Ammonialgas 
bei der Deſtillation zu erzielen. 
Das geflärte Ammoniakwaſſer 
wird hierauf in den Behälter C 
abgelafjen, während der dunne, 
breiige Kalkſchlamm in einen 
unterhalb des Gefußes A ſtehen ⸗ 
den Schlammlocher B gelangt, 
in welchem das Ammoniak mit 
Hilfe von Dampf abgetrieben 
wird. 

Vermittelft Dampf oder ger 
preßter Luft wird nun das gerei- 
wigte Ammoniakwaſſer in eine 
Hälfte des zmeitfeiligen Hodh- 
teſervoirs D gedrüdt, um von 
hier dem Abtreiber E zur Ber 
arbeitung zuzufließen. Während 
der hierzu erforderlichen Zeit wird 
eine zweite Gaswaſſermenge im 
Ruhrwerle A auf die gleiche Weife 
behandelt, das geflärte Ammoniat- 
wafler in die zweite Hälfte des 
Reſervoirs D gehoben und ber 
Kaltſchlamm dem Schlammloder 
B, zugeführt. Der aus biefen 
Kochern entweichende Dampf dient 
zum Heizen des Abtreibappa- 
rated. 

Diefer befigt diefelbe Con⸗ 
ftruction wie ber fpäter zu bes 
ſchteibende, zur Fabrifation von 
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ſchwefelſaurem Ammoniak dienende Apparat (Fig. 57 auf S. 181), nur daß 
er ohne Kallkkeſſel ausgeführt wird. Die Dämpfe durchziehen denſelben in 
gleicher Weife, werden in dem oben auf dem Apparate befindlichen Rückfluß⸗ 
fühler entwäflert und im Kühler F, welcher aus einem offenen Behälter mit 
eingelegten Heizelementen (die bier natlirlich als Kühlelemente wirken) befteht, 
gefühlt. Das Condenfat fammelt fi) in einem Luttertopfe und wird dem 
Zellenvorwärmer wieder zugeführt. 

Gy, Gs, Gʒ und G, find Wafchgefäße, von welchen die beiden erften mit 
Kalkmilch, das dritte mit Paraffinöl und das vierte mit Natronlauge gefüllt 
find. Beim Berlafien diefer Gefäße ift das Ammoniafgas frei von Schwefel: 
waflerftoff und Theerbeftandtheilen und enthält nur noch etwas Feuchtigkeit 
und Empyreuma, welche durch die Holgkohlenfilter A,, Ar, A,, H,, H, imd 
AH, zurüdgehalten werden. Dieſe find, ebenſo wie die Salkreiniger, einzeln 
und reihenweife zum Umgehen eingerichtet, damit fie während des Betriebes 
mit neuem Material beſchickt werden können. Es iſt nicht erforderlich, daß fie 
alle zu gleicher Zeit im Betriebe find. 

Die Abforption des nunmehr gänzlich getrodneten und gereinigten Ammo⸗ 
niafgafes erfolgt [chließlich in den zum Wechſeln eingerichteten beiden Abjorptiond 
gefäßen Z, und 12, welche zur Hälfte mit deftillirtem Wafjer gefüllt find und 
von außen ftarf gefühlt werden. Man kann in diefem Apparate jomohl einen 
techniſch, als aud) hemifch reinen Salmiafgeift herfiellen, der allen Anforde 
rungen Genüge leiſtet. 

Nah einem neuerlichen Patente der Berlin⸗-Anhaltiſchen Maſchinen⸗ 
bau-Actiengefellfhaft?) ift die gleichzeitige Entfernung von Kohlen 
fäure und Schwefelwafferftoff aus dem rohen Ammoniakgaſe des Abtreibers 
nicht vortheilhaft, weil dies mit der erforderlichen Sicherheit nur unter An 
wendung eines bedeutenden Meberfchuffes an Kalk zu erreichen ift. Das in einem 
Borwärmer angewärmte, im Zerſetzungsgefäße der Colonne mit Half behandelte 
Gaswaſſer entwidelt mit gejpanntem Dampfe ein Gas⸗ und Dampfgemiſch, meldet 
wefentlich aus Ammoniak, Kohlenfäure, Schmwefelwaflerftoff, Empyreuma und 
Waflerdampf befteht. In der Kolonne wird der größte Theil des Waſſer⸗ 
dampfes condenfirt und fließt nach dem erfteren zurück. Das übrig bfeibende 
Gasgemenge wird nad) dem Gegenftromprincipe Kalkwäſchern zugeführt, weldk 
nur fo viel Kaltmilc, enthalten, al8 zur Abforption der Kohlenſänre nöthig 
iſt. Etwa aufgenonmmener Schwefel wird bei der höher werbenden Tempe 
ratur durd) Kohlenfäure wieder außgetrieben. Der kohlenfaure Kalk gelangt 
aus dem erjten Wäſcher nach dem Untertheile der Colonne zurüd, wo da} 
etwa aufgenommene Ammoniak wieder verflüchtigt wird. Das von der Sohlen: 
fäure befreite Gasgemiſch wird dann nad) Baffiren eines Kühlers durch andere 
Kalkwäſcher geführt, welchen gleichfalls nad) dem Gegenftromprincipe kalte 
Kalkmilch in geringem Ueberfchuffe zugeleitet wird, in denen es feinen geſammten 
Schwefelgehalt zurüdläßt. Dem darauf folgenden Oelwäſcher, fowie den Kalk 
filtern, bleibt ſonach Lediglich) die Aufnahme der Empyreuma vorbehalten. 


ID RB. Nr. 95421. 
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Fig. 36 zeigt die Anordnung der 
Apparatur zu diefem durd Patent ges 
fchügten Verfahren. Das Gasgemenge, 
welches in dem mit Rückflußkühler ver- 
ſehenen Abtreibeapparat A erzeugt wird, 
wird in den Wälchern B,, Bs und B, 
von der Kohlenjäure befreit und im 
Kühler C gekühlt; in den barauf fol» 
genden Wäfchern D,, Ds, D, wird den 
Gafen der Schwefel in dem Paraffinöf- 
waſcher E ein Theil des Empyreuma 
und in den Hofzlohlenfiltern F},F3, F3 
der Heft des Empyreuma umd des 
Waſſers genommen, fo daß das voll 
fommen reine Ammoniakgas in den 
Abforptionsgefäßen G,, Gʒ zu Salmiak⸗ 
geift verarbeitet oder durch Verdichtung 
mittelft einer Druckpumpe in flüffiges 
Ammoniak verwandelt werden kann. Es 
können zur Einrichtung diefer Fabrika⸗ 
tionsart vorhandene Abtreibeapparate 
ohne Weiteres verwendet werden. Es 
bedarf nur der Beihaffung der Wafdı- 
apparate. 

Eine weitere Berbeflerung!) an 
dem beichriebenen Apparate ift die An⸗ 
ordnung der Kalkwäſcher über der 
Ammoniafblafe in einer foldhen Höhe, 
daß die nicht völlig ausgenutzte Kalkmilch 
freiwillig und ununterbrochen nad) der 
Ammoniakblaſe abläuft, wobei ſtets dafür 
gejorgt werden muß, daß dem Wäſcher 
bedeutend größere Kalkmengen zugeführt 
werden, al8 zun Binden der Kohlen- 
fäure u. dergl. erforderlich find. Hier⸗ 
durch wird die befannte Anordnung der 
Apparatur und deren Bedienung weſent⸗ 
lich vereinfacht, da diejelbe bisher befon- 
derer Vorrichtungen zum Entleeren des 
Inhaltes der ausgefchalteten Wäfcher in 
die Ammoniafblafe bedurfte. Dem Kalk: 


1) D. R.⸗P. Nr. 86228; Zeitſchr. f. 
angew. Chemie 1896, S. 269. Vergl. 
Fig. 28, S. 129. 

Qunge-Köbler, Steinkohlentheer. II. 


Gig. 36. 
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wäſcher wird die Kaltınild) von unten durch eine Pumpe zugeführt; zur Er 
möglihung eines felbftthätigen Uebertrittes derſelben in bie Ammoniafblaje ift 
der Wäfcher fo aufgeftellt, daß feine Ueberlaufsrohrmündung Höher liegt, ale 
der Flüffigkeitsfpiegel in der Deſtillirblaſe. 


Big. 37 u. 38. 























* 


H. Hirzel hat unter Anwendung feiner mehrfach erwähnten Deſtillit 
colonne (D. R⸗P. Nr. 64 367) zur Herſtellung von chemiſch reinem Salmial ⸗ 
geiſt bis zum höchſtmöglichen Concentrationsgrade von 28 bis 300 Be. dirct 
aus Gaswaſſer, Ammoniakſalzlöſungen oder anderen Ammoniak enthaltenden 
Fluſſigkeiten vorftehende Einrichtung (Fig. 37 und 38) angegeben. A und 
A find mit Rührwerk verfehene Zerjegungsgefäße, welche abwechſelnd mit einer 
Miſchung des zu verarbeitenden Gaswaſſers mit Kalk gefüllt und in die 
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Colonnen entleert werden. Bei der Füllung von A oder A’ läßt man das 
Gaswaſſer zunächft durch das gefchlofiene Gefäß B fließen, wobei demfelben 
die zur feiner Zerfegung vefp. zur Entbindung des darin enthaltenen Ammoniak 
nöthige Kalkmenge in felbftthätiger Weife beigemifcht wird. Iſt dann die 
Vüllung in A oder A’ in den erforderlichen Zuftand der Zerſetzung gebracht, 
jo erfolgt die allmälige Entleerung von A oder A’ nad) der Colonne durch 
die Pumpe D, welche den Inhalt von A oder A’ in continuirlihem, regulir⸗ 
barem Strome durd) den Vorwärmer C in den oberen Theil der Colonne E 
treibt. &feichzeitig wird von unten ein Strom birecten Waſſerdampfes in die 
Colonne eingeführt, welcher die Ausſcheidung allen Ammoniafs aus der vom 
Dampfftrome berührten Gaswaſſermiſchung bewirkt, fo daß unten aus der 
Colonne vollftändig ammoniaffreies Gaswaſſer abfließt, während das aus⸗ 
getriebene Ammoniaf nebft Waflerdampf oben aus der Kolonne zunächſt in 
den Condenfator .F' entweicht, in welchem die Waflerdämpfe condenfirt werden 
und in die Colonne zurüdfließen; das faft trodene Ammoniafgas gelangt nad) 
den Reinigern, , H, N und P, weldye Reinigungsmittel (Kalkmilch, Del, 
Holzkohle) enthalten, giebt darin ale Verunreinigungen, namentli auch fein 
Empyreuma, ab und ftrömt aus P in chemiſch reinem Zuſtande zu den mit 
wirfjamen Kühlvorrichtungen verfehenen Abforptionsgefäßen Q und Q’, welde 
mit deſtillirtem Waſſer befchict find. Den fertigen Safmiatgeit läßt man 
aus diefen in den Behälter 7 fließen, aus welchem er direct in bie zum Vers 
jandt beſtimmten Gefäße abgezogen wird. 

In dem gegebenen Plane bedeutet ferner T einen Apparat zur Gewin- 
nung von deftillirtem Waffer, welches fic) in dem Vorrathsbehälter U ſammelt, 
von dem aus die beiden Abjorptionsgefäße Q und Q’ direct gejpeift werden 
fünnen. Bedingung für die Aufftellung eines derartigen Apparates ift nur 
da8 Borhandenfein einer Dampfanlage; Maſchinenkraft iſt nicht unbedingt 
erforderlich, da die Pumpe D für directen Dampfbetrieb und fo conftruirt werden 
kann, daß fie die erforderlichen Rührwerke gleich mit betreibt. ‘Der Apparat 
ift ſowohl für 10» bis 12ſtündigen Tagesbetrieb, als aud) für continuirliches 
Arbeiten verwendbar. Er ermöglicht erfahrungsgemäß die Gewinnung von 
97 Broc. des im Gaswaſſer enthaltenen Ammoniaks; der Ammoniafgehalt des 
aus der Colonne ablaufenden, verarbeiteten Waſſers beträgt höchſtens 0,01 Proc. 

Feldmann (D.R.-B.Nr. 31237) verfährt in anderer Weife. Er vermwirft 
die Anwendung von Kalfgefäßen nach der Deftillation, indem fein Princip eben» 
falls das iſt, Schon vor der Deftillation genitgend Kalk anzumenden und den nad) 
einiger Zeit gebildeten Niederſchlag durch die Filterpreile zu entfernen. Statt 
der grünlichen, fchleimigen Rüdftände, welche man fonft erhält und welche fehr 
unangenehm zu behandeln find, befommt man durch die Filterprefle fefte Kuchen, 
aus denen die legten Theile von Ammoniak durch eine Wajchvorrichtung bei 
Ausſchluß der Luft während der Operation gewonnen werden. ‘Die filtrirte 
Flüffigfeit wird jegt in einer Colonne deftillirt; das Deftillat kann auf 25 Proc. 
NH; gebradjt werben, ift aber noch unrein, da das Schwefelammonium durd) 
die falte Behandlung mit Kalk nicht zerfegt wird. Dies geſchieht jedod) voll 
kommen durch Umdeſiilliren mit etwa der doppelten theoretiichen Menge von 

10* 
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Kalt. Da die Dienge der Hlüffigfeit jegt ſehr Hein ift und das Schwejel⸗ 
ammonium im Durchſchnitt nur ein Zwanzigſtel des Geſammt - Ammoniats 
ausmacht, fo bietet diefe zweite Deftillation durchaus feine Schwierigkeit, um 
fo mehr, als das gebildete Calciumſulfhydrat in fläffiger Form auftritt. 

Auch Solvayı. Co.!) halten e8 für weſentlich, Kohlenfäure und Schweiel- 
wafferftoff ſchon vor der eigentlichen Deftillation der Ammoniakwäſſer zu ente 
fernen. Im Gegenfage zu den either beſprochenen Verfahren wollen diejelben 
aber diefe Gafe nicht an Kalk oder andere Bafen binden, fondern im freien 
Zuftande vor der Condenfation des Ammoniaks entweichen lafien. Der zu 


Fig. 9. 


diejem Zwede conftruirte Scheideapparat bildet eine Säule S (f. Fig. 39), 
zufammengefegt aus einer Anzahl itber einander liegender Abtheilungen, d, bı. 
b,, b; und b,. Jede diefer Abtheilungen enthält eine Schlange c,, cz, c, und 
4; die Schlange einer jeden Abtheilung ift mit denen ber benachbarten Ab- 
theifungen durch außen liegende Muffen w, w,, ws umb to, in freier er 
bindung. Durch Stugen d,, ds, dz und dy, welche von Hauben e,,e,, es undr, 
überdedt find, fteht jede einzelne Abtheilung mit der nächft oberen in Berbin- 
dung, durch Ueberlaufrohre fu, fa, fs und fı dagegen mit der nächft unteren. 

A ift der eigentliche Deftillationsapparat, der in ber Zeichnung bloß an- 


) D. RB. Rr. 49500; Zeitſchr. f. ange. Chemie 1890, ©. 38, 
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gedeutet iſt. Die ans ihm entwidelten Dämpfe werben durch das Rohr £ in 
die Schlange c der unterften Abtheilung d geführt; Verbindungskrümmer «w, 
ıc,, tg und wo, leiten fie den Schlangen c,, Ca, cs und c, der nächſt folgenden 
Abtheilungen zu, bis fie durch w, und l in den Condenfater C gelangen, aus 
welchem fie als concentrirte Ylüffigfeit dur) das Rohr s nach dem Behälter 
X abfließen. Der Condenfator ift ebenfall® aus einer Anzahl über einander 
liegender Abtheilungen g zufammengefeßt, deren jebe mit der nächft unteren durch 
ein Ueberfallrohr verbunden ift, und welche fänmtlich von einer Schlange ? 
durchzogen find. 

Bon den Krlimmern w, w,, 203 und 0; zweigen Rüdflußrobre z ab, um 
die in den Schlangen conbenfirte Ylüffigkeit nad) einem gemeinfchaftlichen 
Sammelrohre « leiten zu können, aus welchem fie, 3. B. durch v, gleichzeitig 
mit den zu beftillicenden, gefchiedenen Ammonialwäflern in den Deftillations- 
apparat zurückgeführt werden fünnen. Das untere Ende der Schlange i fteht 
durch das Fallrohr n mit dem die Ammonialwäfler enthaltenden Behälter H 
in Verbindung; diefe fteigen in der Schlange in die Höhe, wobei fie fich unter 
Verdichtung der durch I einftrömenden Dämpfe und Gafe auf etwa 40° er- 
wärmen und fo oben aus der Schlange i durd) das Steigrohr o in das Wald). 
gefäß W gelangen, wo fie die aus bereoberften Abtheilung db, des Scheibe- 
apparates durch m entweichenden Dämpfe, bezw. Safe wafchen und daraus 
alles Ammoniak, welches diefe etwa nod) enthalten, aufnehmen, während fie 
deren ganzen Gehalt an Kohlenfäure und Schwefelwaflerftoff in freiem Zu- 
itande durd) m, entweichen laffen. 

Durch das Fallrohr p finten die Ammoniakwäſſer aus dem Wafchgefäße 
k in bie oberfte Abtheilung db, des Scheibeapparates, erwärmen fich hier an 
der Schlange c,, fließen durch das Lieberlaufrohr /, in die Abtheilung b,, er⸗ 
langen bier durch Berührung mit der Schlange cz einen noch höheren Würmer 
grad, fallen dann burch /, nad) b, und darauf durd) / nad) b, und ſchließlich 
durch /ı nad) b, welches fie durch den Ueberlauf / verlaffen, um durch die 
Leitung r bei v in ben eigentlichen Deftillationsapparat A überzutreten. “Dabei 
werben die Ammoniakwäſſer nad und nad) auf eine immer höhere Temperatur 
gebracht; die Entbindung von Kohlenfäure und Schwefelwaſſerſtoff beginnt 
bereit8 in den oberften Abtheilungen b, und db; und fett ſich in ben unterſten 
Abtheilungen db, und db, fort; in den Abtheilungen db, und d ift bie Temperatur 
bereits fo hoch, daß fich zugleich mit den genannten Gaſen auch Ammoniak 
entwidelt. Da dieſes Gas aber in den nad oben folgenden Abtheilungen 
durch Flüſſigkeitsſäulen ftreichen muß, deren Temperatur immer mehr abnimmt, 
jo unterliegt e8 hier wieder der Abjorption, während Kohlenfäure und Schwefel⸗ 
waſſerſtoff fich nicht Löfen, fondern al8 Safe im Apparate nad) oben fteigen. 

Die von der unterften Abtheilung b entbundenen Safe entweichen durd) 
d, nach b,, wobei fie fid) unter der Haube e, her durch die in d, enthaltene 
Flüſſigkeit hindurchdrängen müſſen und hierdurd) die Entbindung von Gaſen 
aus diejer befördern, welde fie durd) d, mit nad) b, reißen, wo die Hanbe &, 
wiederum den Gasſtrom eine Flüffigfeitöfäufe zu ducchftreichen zwingt. “Dabei 
giebt der Gasftrom einen Theil feines Ammoniafgehaltes wieder ab, nimmt 
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dagegen neue Mengen von Kohlenjäure und Schwefelwaſſerſtoff auf. Tie 
felben Vorgänge wiederholen ſich in den Abtheilungen by und b,, jo daß die 
ſchließlich durch m abziehenden Safe nur noch Kohlenfäure und Schwefel⸗ 
wafferftoff nebft einer geringen Menge Ammoniaf enthalten, die im Waſcher 
W wieder gelöft wird. Die aus legterem durch m, entweichenden Gafe kann 
man nöthigenfall® nod) einen zweiten Wafcher mit vorgelegter Säure paſſiren 
laſſen. 

Je nachdem man den Gang des Apparates leitet, können die in X ſich 
jammelnden, wäſſerigen Ammontaflöfungen jeden gewünſchten Ammonialgehalt 
erreichen, man Tann nad) Belieben eine cauftische Flüſſigkeit mit einer Dichte 
von nahezu 1°, oder felbft von noch geringerer Dichte bis 0% Be., z. B. mit 
20 bi8 30 Proc. Ammoniak, oder eine nur zum Theil cauftiiche Flüſſigkeit 
von noch größerer Concentration Herftellen. Die einzelnen Abtheilungen b 
werden zwedmäßig aus Eiſen gegoffen und die Schlangen c aus Blei, beim. 
einem fonft geeigneten Materiale hergeftellt. 

Der Apparat eignet fid) fomit fowoHl zur Herftellung von concentrirtem 
Ammoniakwaſſer, als aud) von Salmiafgeift; letzteren wird man damit aber 
jedenfall8 nicht in chentfch reiner Form erzielen können, weil die Entfernung 
der empyreumatifchen Stoffe auf dieſem Wege kaum gelingen dürfte und 
auch. Theerbafen und andere Theerbeftandtheile dem Producte noch anhaften 
werden. 

Nach dem gleichen Principe will auch Feldmann mit feinem neueften 
Batente (E. P. Nr. 10501, 1897) Schwefelwaflerftoff und Kohlenfäure ohne 
Anwendung von Kalt entfernen. 

P. Mallet empfiehlt feine mit mechaniſchem Rührwerk verjehene Kolonne 
al8 ganz befonders geeignet zur Darftellung von Salmiafgeift, wo man einen 
großen Ueberfchuß von Kalk anwenden muß. Durch ein fpäteres Patent von 
Mallet und Bagniez!) ift diefer Apparat verbeflert worden; feine befonderen 
Vorzüge follen die Unmöglichkeit von Berftopfungen durch Kalkanſatz, fowie die 
Verwendung von feſtem Aetzkalk und Ausnusung der Löfungswärme (daher 
Dampferfparniß!) deilelben fein. Augenſcheinlich hat aber aud) die „rotirende, 
unverftopfbare Colonne* ihre Schattenfeiten und viele Fabrifanten ziehen die 
Anwendung einfacherer Apparate vor. Mit ihrem neueften Patente?) haben 
Mallet und PBagniez diefes PBrincip wieder verlaflen und verwenden eine 
gewöhnliche, eigenthümlich conftruirte Colonne, deren Wirkung ganz ähnlich 
derjenigen von Solvay ı. Co. ift und in der Austreibung von Kohlenfäute 
und Schwefelwafjerftoff in Gasform beruht. 

Zur Darftellung von weißem, nahezu chemiſch reinem Salmialgeift 
empfiehlt A. Mallet folgenden Apparat, ig. 40. A iſt eine gußeiferne 
Colonne von 0,5 m Durchmeſſer, gebildet aus 14 Kammern, welche durch den 
Trichter a eingeführte Natronlauge enthalten. B ift eine ähnliche Colonne, 
welche ein fettes Del oder ſchweres Mineralöl zur Zurückhaltung der emphten⸗ 


1) D. R.⸗P. Nr. 31008. — *) D. R.⸗P. Nr. 66288; Zeitichr. f. angew. 
Chemie 1893, ©. 153. 
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matifchen Eubftanzen enthält; G ein ſchmiedeeiſernes Röhren-Sättigungsgefäß, 
durd) defien Rögren fortwährend ein Strom kalten Waſſers fließt, um die 
Flüffigkeit während der Condenfation des Ammoniaks abzufühlen; D ein guß- 
eijernes Sicherheitögefäß, in welchem das der Wirkung des Waſſers in G ent 
gehende Gas zurüdgehalten.wirb. Das Gas, welches aus der Ammoniafblafe 
kommt, in der ein Ueberſchuß von Kalf angewendet wird, geht bei E in bie 
Colonne A, giebt dort die meiften Verunreinigungen ab und wird vollftändig 
cauſtiſch gemacht; in .B giebt e8 den größten Theil der organifchen Baſen und 
emppreumatiichen Verunreinigungen an da8 Del ab; das gereinigte Gas ber 
gegnet dem falten Waſſer in dem Abforptionägefäße (7, und wenn die Löſung 
Tig. 40. 


ſtark genug ift, läßt man fie duch den Hahn » ab. Die in D enthaltene 
Fluſſigkeit wird nun nad) G abgelaſſen; ID) wird mit frischem Waffer auf- 
gefüllt und die Operation von Neuem begonnen. Der jo bargeftellte Salmiat- 
geift ſoll ſich felbft im Eonnenlichte weiß erhalten, enthält aber noch Spuren von 
fremden Körpern, was durch die noch immer eintretende Braunfärbung mit 
Calpeterfäure erwiefen wird. 

Nach dem franzöſiſchen Patente von Rouſſeau (18. Aug. 1880) fol 
man bei der Dephlegmirung des Ammoniakwaſſers eine Temperatur von 60 


152 Verarbeitung de8 Ammoniakwaſſers. 


bis 70° einhalten. Wenn man darunter abfühlt, z. B. auf 55°, fo fängt die 
Flüffigkeit an, aus den durchftreichenden Gafen Ammoniak aufzunehmen. 

Um das Entweichen von Ammoniakgas beim Zufage von Kaltmild zu 
dem Gaswaſſer zu verhindern, find nad; dem D. R.-P. Nr. 11669 von 
A. Hegener über dem daß Iegtere enthaltenden Keſſel zwei Behälter an 
gebraht. Im dem oberen (R, Sig. 41) wird ber Kalt gelbſcht und bie Kalt: 
milch durch den Hahn H in den unteren Behälter R' gelaffen. Dadurch 
werden durch den Lufthahn B die in R befindlichen Ammoniafgafe nad; riner 
beftimmten Stelle geleitet. Soll bie Kalfmilh im den Keſſel einfliepen, fo 

Fig. a1. werben die Hähne H und B gefchlofien, 
H' und Dampfhahn D dagegen geöffnet. 
(Diefe Vorrichtung ift dem Retour d’Esa 

der Zuderfabriten :c. nadhgebildet.) 
Ein von der Socist& anonyme 
des produits ohimiquesdußnd- 
Ouest (D. R.P. Nr. 13 429) patentirter 
Apparat ſcheint nichts wichtiges Neues zu 
bieten. — Der von Rube, Engelde & 
Kraufe (D. R.-B. Nr. 15570) befteht 
aus einer aus Über einander gefegten Zrid 
tern zufammengefegten Colonne, in welche 
durch befondere einzelne S- Röhren Aums ⸗ 
nialwaſſer und Kalkmilch eingeführt werden. 
— 6. Bunder (D. R.⸗P. Nr. 17411) 
benugt noch das alte Zweiteffel-Brincip, wobei das flüchtige Aımmoniaf in dem 
zweiten Keſſel mittelft des Dampfes aus dem erften ausgetrieben, und ber erſte, 
in den Kaltmild kommt, direct gefeuert wird. — I. Gareis (D. R.-$. 
Nr. 21707) combinirt vier Gefäße in der Art, daß das mit Kalkwilch 
beſchickte mit dem Dampfe von dem unterften, und dieſes jelbft durch direcie 
Feuerung geheigt wird, wie die8 Grüneberg in vollfommenerer Weife thnt. — 
3. Gerold & M. Vacherot (D. RB. Nr. 21821) patentiren einen traut 
portablen Apparat zur Verarbeitung von Gaswafler, beftehend aus einem ein 
fachen Cylinderkeſſel mit inwendigem Feuerrohre, wie ein Cornwall-Seffel, auf 
einem Eiſenbahnwagen montirt (ſolche Keffel find fehr wenig geeignet zur 
Deftillation von Gaswaſſer, am allerwenigften mit Kalk, wie es die Erfinder 
wollen). — €. H. Schneider’8 Apparat (D. R.-P. Nr. 21252) ift eine 
Zweitefiel-Blafe mit Dephlegmator, ohne irgend weſentliche principielle Ber 
befjerungen. — €. Hills (E. P. Nr. 5874, 1884) erhigt das im einem Kolt- 
thurme herablaufende Gaswaſſer im unteren Theile deſſelben. Dadurch wird 
die Temperatur des herabrinnenden Stromes allmälig gefleigert, und der 
meifte Schwefeliaflerftoff, die Kohlenfäure und etwas Ammoniak ausgetrieben; 
letzteres wird durch die Kalte Fluſſigkeit im oberen Theile des Thurmes abfor- 
birt, während HS und CO; fortgehen follen. — N. M. Henderfon 
(€. P. Nr. 15836, 1885) beſchreibt eine etwas modificirte Deftillatione 
colonne. — Cl. Brifon (D. RP. Nr. 34030) verwendet Tiegende Retorten, 
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welche mit einer Rippe verfehen find, damit die durch ein Rohr ein- 
tretende Tlüffigkeit die Retorte zweimal durchfließen muß, um nad) dem 
Austritte zu gelangen. — Ein von F. Pampe conftruirter Apparat, welcher 
von der Halle'ſchen Mafchinenfabrit und Eifengießerei gebaut wird, bietet 
im Principe nichts Neues dar, ſcheint aber zweckentſprechend zu ſein y. — 
Der Apparat von 2. U. Chevalet (E. P. Nr. 8819, 1886) bietet eben- 
falld feine wejentlihe Neuheit. — T. Holgate?) (E. P. Nr. 3884, 1890) 
verbefiert bie Apparatur dadurch, daß er eine ſolche Anordnung vorichlägt, daß 
die bei der Darftellung des Ammoniaks aus Gaswaffer, ſowie der Reinigung 
des rohen Ammoniaks abgehende Wärme ausgenutt wird. 

Eine Reihe von anderen Deftillationsapparaten werden wir noch bei ber 
jpeciellen Beichreibung der Fabrikation des fchwefellauren Ammoniak kennen 
lernen. 


Transport von Salmialtgeift. 


Geringere Mengen deſſelben werden in gut verſchlofſenen Glasballons 
verfendet, und dies gejchieht auch meift bei größeren, wenn die Entfernung nicht 
beträchtlich if. Fur den Großhandel wendet man eiferne Fäſſer an, melde 
jedoch eine Trübung durch Eifenomydhydrat verurſachen und daher nur für 
rohen Salmiakgeiſt geeignet find. Die reine Waare fann man in verzinnten 
Eifenfäflern verſenden. Auch verzinkte (galvanifirte) Eiſenfäſſer werden 
manchmal verwendet, aber der Zinküberzug muß allmälig vom Ammoniak auf- 
gelöft werden, namentlich bei Tuftzutritt. 

Die Salmialgeiftballons zc. dürfen nie ganz vollftändig gefüllt, und 
müfien ftet8 an einem fühlen Drte aufbewahrt werden, um ſchädlichen Gas- 
drud und Entweichen von Ammoniak zu vermeiden. 


Eigenfhaften und Anwendung der Ammontafflüffigkeit 
(Salmiatgeift). 


Der Gehalt derfelben an Ammoniak wird faft ftetS durch das Ardometer 
ermittelt, wofür die ©. 102 und 103 gegebenen Tabellen dienen künnen. Man 
darf jedoch nicht vergefien, daß diefe nur für reines Ammoniak und für die 
dafelbft angegebenen Temperaturen gelten. Statt der das fpecififche Gewicht 
direct angebenden Spindeln wird in Deutichland meift da8 Aräometer von 
Baumes oder aud) das von Bed, in Frankreich das von Cartier angewendet. 
Bir verweilen zur Bergleichung berfelben mit dem fpecifiihen Gewichte auf 
den Anhang zum erften Bande. 

Ein technifch reines Ammoniak fol (auch nad einiger Einwirkung des 
Kichtes) farblos, Kar und nicht zu jehr nad; Empyreuma riechend fein. Schwefel« 
ammonium ſoll ganz abwejend fein (zu prifen mit Bleipapier u. dergl.). Reine 
Ammoniafflüffigkeit für pharmaceutiſche Zwede ſoll nad) dem Neutralifiren 


) Abgebildet und beichrieben in Fehrmann, „Ammoniatwafler ꝛc.“ Braun— 
ſchweig 1887, ©. 67. — *) Zeitichr. |. angew. Chemie 1891, S. 557. 
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mit Salpeterfäure durch Silbernitrat nicht getrübt werden (Abweſenheit von 
Chlor und Cyan) und fol faft gar fein Empyreuma enthalten. Lesteres mitt 
durch feinen Geruch namentlich ftark beim Neutralifiren hervor. 

Kupfferfchläger!) will theerige Stoffe im Salmiakgeift durch die rothe 
Värbung nachweifen, welche entfteht, wenn man ihn tropfenweife in eine Brobir- 
röhre gießt, die einige Eubifcentimeter farblofer, mit einem Biertheil ihres 
Bolumens Wafler verdlinnter Salpeterfäure enthält. Nach Wittftein?) rin 
die rofenrothe Färbung nicht ein, wenn man die Salpeterfäure gleidh mit 
Ammoniak überfättigt, fondern nur bei partieller Sättigung, und verſchwindet 
durch einen Ueberſchuß von Alkali. Beide Chemiker fchreiben fie der Wirkung 
der Salpeterfäure auf organische Bafen zu. Schon viele Jahre früher hatte 
übrigend Lehmann?) ganz ähnliche Beobachtungen gemacht. Bernbedt) 
Ihichtet den Salmiafgeift mit roher Schwefelfäure; bei Anmwefenheit von Theer⸗ 
producten entfteht an der Berüihrungsftelle ein Eofinring. 

H. Oft?) erwähnt, daß Pyridin durd) feinen Gerud) entdedt werden 
fann, wenn man das Ammoniak beinahe neutralifirt. Wenn man deftillirt, 
das Deftillat in Salzſäure auffängt, abdampft und den Küdftand mit abjo- 
Iutem Alkohol auszieht, fo befommt man eine nur wenig Salmiak haltende 
fung Man entfernt den Salmiak durd) Platindjlorid; beim Verdunſten 
des alkoholiſchen Wiltrates fcheidet ſich das Pyridin-Platinchlorid in charalte⸗ 
riftifcher Kryſtallform ab. 

9. Ouantin®) fällt das Ammoniak aus feiner Löſung als Mg.NH,.PO,, 
wobei die erforderliche Alkalinität durch die bafifchen Körper hervorgerufen wird. 
Zettere werden in Chloroplatinate übergeführt und durch Behandeln mit Allohol 
getrennt. 

W. Klingel’) neutralifirt zum Nachweiſe des Pyridins 100g Salmiaf- 
geift genau mit verdünnter Schwefelfäure (1:5) unter guter Kühlung md 
Anwendung von Lackmus als Indicator. Die Flüffigfeit wird mit einem 
Tropfen (?) verdünnter Natronlauge verjegt, auf 400 ccm verdünnt und davon 
während einftiindiger Deftillation ein Drittel abgetrieben. Dies ‘Deftillat 
darf, mit 10 g Duedjilberchlorid verfegt, auf 400 ccm aufgefüllt und wiederum 
in gleicher Weife abdeftillirt, in der übergehenden Flüſſigkeit nicht mehr ale 
2ccm !/,oNormalfalzfänre (— 0,00948 Proc. Pyridin) bis zur Rofafärbung 
von Dimethylorange ald Indicator verbrauchen. Wir glauben kaum, daß ſich 
Jemand dieſes umftändlichen Verfahrens bedienen wird. 

C. Kraud) prüft hemifc reinen Salmiafgeift wie folgt: 

Pyridin und Chlorid: 1Ocem, mit circa 30 ccm Waſſer verbünnt, 
bleiben beim Weberfättigen mit Salpeterfäure farblos, und diefe Flüſſigkeit zeigt 
nad) Zufag von falpeterfaurem Silber feine Veränderung. 


1) Bull. Soc. Chim. 23, 256. — ?°) Dingl. Polyt. Journ. 213, 512. — 
°) Wagner's Jahresber. 1864, S. 195. — *) Pharm. Ztg. 1890, S. 694. — °) Zeitſchr. 
f. analyt. Chemie 23, 59. — °) Compt. rend. 115, 561. — 7) Pharm. Centralh. 
180, ©. 240; Wagner-Fiſcher's Jahresber. 1890, ©. 468. — °) Prüfung ber 
chemiſchen Reagentien auf Reinheit, 2. Aufl. Berlin 1891, ©. 164. 
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Flüchtig: 158g Salmiakgeiſt hinterlaſſen beim Verdunſten auf dem 
Waſſerbade im Porcellanſchälchen höchſtens geringe Spuren von Rückſtand. 

Metalle: 5 ccm werden mit 20 com Waſſer und einigen Tropfen 
Schwefelammon verjegt, wodurd) feine Veränderung eintritt. 


Schmefelfäure: 1Occm werden mit verdünnter Effigfäure itberfättigt 
und Chlorbaryun zugegeben; es zeigt fich nach längerem Stehen feine Ver⸗ 
änderung. 

Kohlenfäure: 10ccm werden mit 10 com Waſſer und 40 ccm Kalt. 
wafler vermifcht, wodurd keine Trübung entfteht. 


UL Fabrilation don mwafferfreiem, flüjfigm Ammoniat. 


Die neuere Kälteinduftrie bedient fic bekanntlich zur Kälteerzengung der 
Temperaturerniedrigung, welche beim Berdunften verflüfigter Cafe entiteht 
und zwar find es hauptfächlich zwei Safe, welche hier in Betracht fommen, die 
fchweflige Säure (Pictet's Eismafchinen) und das Ammoniak (Tinde’s Eis- 
maſchinen). Letztere fcheint weitaus die größte Verbreitung gefunden zu haben, 
fo daß die Kälteinduftrie einer der bedeutendften Confumenten fir Ammoniak 
geworden ift. 

Das waſſerfreie, verflüffigte Ammoniak wird im Großen genau auf die 
ſelbe Weife und auch in einer faft unveränderten Apparatur bergeftellt, wie 
die flüffige Kohlenfäure. Einen fpeciellen Apparat für diefen Zweck befchreibt 
das öfterreichifche Patent der Consolidafed Refrigerating Company!) 
in RewsPork vom 17. Januar 1897. Ausführlich behandelt den Gegenftand 
C. Schmitz) und müffen wir bezüglid) der Einzelheiten auf deſſen Publica⸗ 
tion verweiſen. 

Das Ammoniakgas wird dabei aus höchſt concentrirtem Salmiakgeiſt 
unter Anwendung von Vacuumapparaten gewonnen und vor der Compreſſion 
gut getrocknet. Zur Erzielung eines reinen Productes iſt es nothwendig, das 
verflüſſigte Ammoniak einige Male im Gafometer erpandiren zu laflen, wobei 
der größte Theil der Verunreinigungen in flüffiger Form zuritdbleibt. Trotz⸗ 
dem enthält da8 meifte, im Handel vorlommende, flüffige Ammoniak nad) 
v. Strombed’3°) Unterfuchung noch geringe Mengen von Waffer, Aceton, 
Altohol, Schmieröl und kohlenfaurem Ammoniak, welche feine Gefrierfraft 
herabdrüden und zum Theil (Alkohol) wahrſcheinlich auc die Urfache der an 
Eismafchinen hier und da beobachteten heftigen Erplofionen find. 

H. v. Strombedt) reinigt das Ammoniakgas vor dem Comprimiren 
dadurch, daß er es bei 90° über geſchmolzenes Natrium leitet, welches alle biefe 
Verunreinigungen in feiter Form, als Altoholate ꝛc., ausſcheidet, unter gleich⸗ 
zeitiger Entwidelung von Waſſerſtoff. Zur Entfernung des legteren wird das 

1) Dingl. Bolyt. Journ. 264, 620. — 2) Zeitihr. für die gefammte Kälte: 
induftrie 1895, S. 161 u. 225. — *) Proc. Franklin Inst. 21, VI, 92; Wagners 
Fiſcher's Yahresber. 1892, S. 324. — *) Amer. Pat. Nr. 477089, 1892. 
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Gas nachher über Palladiumſchwamm geleitet, welcher das 800 fache Bolumen 
Waflerftoff abjorbirt; felbft für große Anlagen ſollen nur 250g dieſes fof- 
baren Materiales erforderlich fein. Jetzt erſt gelangt das Gas in die Com⸗ 


ru 


preffionsmafchinen und Liefert eine Fluſſigkeit mit einem Reingehalte von 
99,995 Proc. 

Wir verdanten der Güte der Maſchinenfabrik Germania, vormals 
3. Schwalbe und Sohn in Chemnig, folgende freundlichen Mittheilangen 
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über die Konftruction der von ihr gebauten Anlage zur Herftellung von waſſer⸗ 
freiem, flüffigem Ammonial. Die Apparatur (Fig. 42, 43 u. 44) befteht 
aus einem Ammoniakcompreſſor mit Stahlventilen, deffen Fundament durch 
einen Kaften gebildet wird, ber in feinem oberen Theile die Condenſatorſchlange 
enthält, während in feinem unteren ‘Theile ein geſchweißter, fchmiebeeijerner 
Eylinder gelagert ift, der mit dem unteren Ende der Condenfationsfchlange 
combinirt ift und zum Anſammeln des flüffigen Ammoniats dient. Das 
Kühlwaſſer ftrömt in den unteren Theil des Kaftens ein und fließt an defien 
höchſten Punft ab nach dem Theile, welcher die Eondenfationsfchlange enthält, 
jo daß der fchmiedeeiferne Sammelgylinder das kälteſte Wafler erhält. 

Das vom Compreſſor angefaugte Ammonialgas wird in die Condenfator- 
ſchlange gebrüdt, in welcher e8 unter dem Einfluffe eines hohen Druckes bei 
gleichzeitiger Abkühlung ſich verflüffigt und nad) dem Sammelcylinder abläuft. 
Durd ein bis auf die tieffte Stelle deſſelben reichendes Rohr wird der Inhalt 
des Cylinders in die auf einen hölzernen Geftelle ruhenden Stahlflafchen von 
etwa 20 kg Inhalt von gleicher Form, wie fie zur Aufnahme flitffiger Kohlen⸗ 
jüure dienen, abgefüllt. | 


Aufbewahrung und Transport von flüffigem Ammoniak. 


Die Einrichtung der hierzu dienenden Stahlcylinder ift befannt; die für 
den Transport fläffigen Ammoniaks geltenden Sicherheitsbeftimmungen der 
deutichen Eifenbahnbehörden lauten: 

„Derflüffigtes Ammoniak darf nur in Behältern aus Schweißeifen, Yluß- 
„eifen oder Gußſtahl zur Beförderung angeliefert werden. Diefe Behälter 
„müflen nad) amtlicher Prüfung einen inneren Drud von 100 Atm. aushalten, 
„ohne bleibende Veränderung ihrer Form und ohne Undichtigleit zu zeigen; 
„ale drei Jahre muß diefe Probe wiederholt werben. ‘Die höchfte zuläffige 
„Füllung fol 1kg Ammoniak für je 1,86 Liter Faflungsraum des Behälters 
„betragen. Die Behälter follen einen amtlichen, in dauerhafter Weife an einer 
„Leicht fihtbaren Stelle angebrachten Vermerk tragen, welcher da8 Gewicht des 
„leeren Behälters, einſchließlich des Ventiles nebft Schutzkappe, ſowie bie zu⸗ 
„läſſige Füllung in Kilogrammen und den Tag der legten Drudprobe angiebt.“ 

A. Range!) hat über die Erplofionsjicherheit der Transportgefäße für 
verflüffigtes Ammoniaf eingehende Verſuche angeftellt, deren Refultate er kurz 
wie folgt zufammenfaßt: 

1. Der Luftgehalt, welchen durchſchnittlich das flüſſige Ammoniak des 
Handels zeigt, übt feinen großen Einfluß auf die Erplofionsjicherheit ber 
Bomben aus. 

2. Beim Erhigen des flitffigen Ammoniaks in den Transportgefäßen 
fteigt der Druck nicht plöglic, fondern allmälig fo lange, bis die Bombe ganz 
mit Flüffigfeit gefüllt iſt. Wird weiter erhigt, fo tritt eine raſchere Druck⸗ 
fteigerung ein, die fi) mit fteigender Temperatur immer mehr verlangfamt. 


1) Joe. cit. 
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3. Die nad) den Transportbeftimmungen der deutichen Eiſenbahnen ges 
füllten Bomben können bei geſchloſſenem Ventile unbedentlid) auf 65°C. erhigt 
werden. Es werden dann erft 2/s des vorgefehenen Prüfungsdrudes erreicht. 
Ein Zerſpringen der Bomben kann erft, ſoweit diefe felbft einmandefrei find, 
bei Erhöhung der Temperatur liber 68° eintreten. 

Aufbewahrung und Transport des verflüffigten Ammoniaks find fomit 
bei geeigneter Conftruction ber Behälter völlig gefahrlos. 


Eigenfhaften und Verwendung des flüffigen Ammoniafe. 


Das flüffige Ammoniak findet fchon feit einer Keihe von Jahren aut 
gedehnte Anwendung in der Kälteinduftrie und wird in großem Mafftabe zu 
diefem Zwecke hergeftellt. Auch in der chemifchen Induftrie (befonders der 
Anilinfarbentechnif) bürgert fich feine Verwendung an Stelle des Salmiatgeiftes 
immer mehr ein und es ift nicht unwahrſcheinlich, daß es diefen im Laufe ber 
Zeit, namentlich feit e8 billig genug in den Handel gebracht wird (zur Zeit 
koftet 1kg etwa 1,50 Mk.), immer mehr verdrängt. Neben ber großen Fradıt- 
erfparniß gegenüber dem Salmiafgeift, in weldem man das meilt nugloje 
Waller mit verfrachten muß, bietet e8 den großen Bortheil, daB man es ganz 
in der Hand hat, es in Form von trodenem Gas oder durch vorheriges Ein⸗ 
leiten in Waſſer auch als Aeammmnoniakflüffigteit verwenden zu können, ganz 
abgejehen von der großen Raumerjparniß, die e8 bei der Aufbewahrung er 
möglicht und der Vermeidung zerbrechlidier Vorrathsgefäße, wie Glasballons, 
Thontöpfe u. dergl. 

9. v. Strombed!) Hat eine Reihe flüffiger Ammoniake des Handels 
amerifanifhen Urfprunges unterjucht und diefelben folgendermaßen zufanmen- 
geſetzt gefunden: 





Ä I | II | I | vw |v j 
| | | | 
Ammoniel ..... 98,976 | 96,984 | 98,220 | 99,792 | 99,321 , 9,10 
Feudtigleit .. . . . 0,040 | 0,024 | 0,079 | 0,078 | 0,010 ! 0,082 





Farbloſe Flüffigeit.. . | 0,950 | 2,880 , 1,64 | 0,117 | 0,622 , 0,666 
Kohlen). Ammoniat. . 0,030 | 0,099 | 0,049 | 0,004 | 0,048 | 0,087 
Shmieröl...... | 0,004 | 0,006 | 0,0056 | 0,009 | 0,004 0,085 


Sand, Eijenoryd. . . | Spur 0,007 | 0,008 Spur | Epur | Epur 
| 


Die farblofe Flüffigfeit lieferte bei der fractionirten Deftillation vier 
Fractionen, von denen die erfte hauptſächlich aus Methylalkohol und Aceton, 
die zweite aus Methyl» und Aethylalkohol, die dritte aus Aethylalkohol und die 
vierte aus Sfopropylalfohol beftand. U. Lange und I. Herg?) unterſuchten 
deutjche Producte; fie ließen den etwa 20kg betragenden Inhalt einer Berfandt- 
flafche von der Großinduftrie gelieferten, verflüffigten Ammoniaks freiwillig 





!) loc. eit. — 9) Zeitichr. f. angem. Ehen. 1897, ©. 224. 
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verbunften und erhielten daraus 185 ccm einer gelblich, bis dunkelbraun ger 
färbten Fluſſigkeit vom fpecif. Gew. 0,87, die in der Hauptfache aus Waſſer, 
Byridinen, Acetonitril, Aethylalkohol mit wenig Mafchinenöl und feften Ber- 
unteinigungen (Eifenoryb) beftand; auch Ammoniumcarbonat, Benzol und 
Naphtalin konnten fie gelegentlic) darin nadjweifen. Dagegen gelang e8 ihnen 
nicht, andere Alkohole, als Aethylaltohol, darin aufzufinden. Das Vorkommen 
von Aethylalkohol im ftäffigen Ammoniak des Handels ift infofern interejjant, als 
damit feine bisher noch ftreitige Eriftenz im Steinfohlentheer wohl zweifellos 
feftgeftellt ift. 

Die Werthbeftimmung des verflüffigten Ammoniats geichieht in 
der Praris wohl ausſchließlich durch Beſtimmung des Verdunftungsrüdftandes 
ohne Rüdficht auf defien Zufammenfegung, Bunte und Eitner?) laſſen 
aus der Verfandtflaf—he unter Drud Big. 45. dig. 46. 
das flüffige Ammoniak in eine an 
jedem Ende mit eingefcliffenem 
Hahne verſehene Pipette (Fig. 45) 
übertreten und beftimmen ben bei 
langſamer Berdunftung bleibenden 
Rüditand einfchließlicd, der Zunahme 
mehrerer vorgelegter Kaliröhren, nach- 
dem die Pipette im Luftbade auf 70 
bis 80° erwärmt und ein trodener, 
toplenfäurefreier Luftftrom durchge ⸗ 
leitet worden iſt. Wie Lange und 
Heffter?) gezeigt haben, ift die 
Methode deshalb ungenau, weil der 
Luftſtrom Benzol, Acetonitril, Altohol 
und felbft Pyridin ſchon bei gewöhn ⸗ 
licher Temperatur mit fortfihrt. 
Urban?) modificirt das Verfahren, 
um es auch fiir die Praris verwendbar zu machen, dahin, daß er 
der Bipette die nebenftehende Form giebt (Fig. 46). Tiefelbe 
iR ſtartwandig und faßt etwa 70 com; ihr cylindriicer Körper 
von etwa 30 mm lichter Weite verengt ſich an einem Ende bie 
zum Hahne zu einer 5 bis 6cm langen Röhre von etwa 5 mm 
lichter Weite und ift mit einer vom unteren Ende der engen Röhre 
ausgehenden Teilung in Cubifcentimeter verfehen, der enge, 
etwa 1com faſſende Theil ift in Y/,o com getheilt. Die ganze Anordnung hat 
den Zwei, ein Mefien, ſowohl des flüffigen Ammoniaks, als aud) des Ruck⸗ 
ſtandes zu ermöglichen. Das zum Umrechnen des Volumens in Gewichte 
erforderliche ſpecifiſche Gewicht des flitijigen Ammoniats wurde mit berfelben 
Pipette duch MWägung eines beftimmten Volumens zu 0,617 gefunden und 





1) Yourn. f. Gasbel. 1897, ©. 174. — *) Chem. Ind. 1898, S. 2. — 
*) Chem.:Zty. 1897, ©. 720. 
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das des Rückſtandes zu etwa 0,8, bei waflerreichen Präparaten zu etwa 0,9, | 
ermittelt. | 

Die Sefellihaft für Linde's Eismafchinen!) benugt ein 27mm 
weites, mit Henkel verjehenes Rohr, an weldyes ſich ein 9 mm weites, untered 
Rohr anfchließt. Das Gefäß faßt bis zu der Stelle, an welcher ſich im wei⸗ 
teren Rohre ein Eleines Loch befindet, 30 oom, im unteren Rohre find 3 ccm 
in zehn Theile getheil. Das Rohr wird aus der Bombe gefüllt, bis die 
Flüffigfeit aus dem Loche abläuft, dann der VBerdunftung überlaſſen umd der 
Rüdftand in Procenten abgelefen. Für ganz denfelben Apparat hat Roller?) 
einen inzwifchen verfallenen Gebrauchsmufterfchug erhalten. 

Diefes Berfahren halten Zange und Herg?) um deswillen nicht für 
einwandöfrei, weil bie fpecififchen Gewichte des flüffigen Ammoniafs und des 
Rückſtandes nicht gleich find und weil namentlich bei raſcher Verdunſtung leicht 
flüffiges Anımoniaf mit heraus gefcjleudert werden kann, während bei lang. 
ſamer Verdunſtung und feuchter Außenluft fich Leicht Wafler an der inneren 
Rohrwandung niederſchlagen und das Bolum des KRüdftandes vergrößern kann. 
Tange und Herg haben eine, die fpecififchen Gewichte (flüffiges Ammoniak bei 
— 38° — 0,68, Rüditand ald Mittelzaht — 0,9) berüdfichtigende Röhre 
conftruirt, welche aus einen 30 bis 40 mm weiten Glasrohre befteht, an 
welches ein enges, mindeſtens 1,1 com faflendes Rohr von etwa 5 mm lichter 
Weite angefhmolzen if. Das Rohr faßt im Ganzen etwa 100 ccm, bis zur 
Marfe 49ccm — 33,3 g Ammoniak; für den unteren engen Theil find 
l,1ccm in 15 Theile gebradjt, fo daß jeder Theil = 0,2 Proc. entipridt. 
Um dem Ganzen eine handliche Form zu geben, ift unten ein Stüd Glasſtab 
eingeſchmolzen, der fi) in einen Holzfuß einfchiebt. Oben iſt noch ein mattes 
Täfelchen angeätt, welches das Aufichreiben der Flaſchennummer geftattet. 
Nachdem das Glas bis zur Marke mit flüffigem Ammoniak gefitllt ift, wird 
ein mit einem Kerbe verfehener Korkftöpfel aufgefegt und dann ber Inhalt der 
freiwilligen Berdunftung überlaſſen. Es tritt ein meift ganz gleichmäßige: 
Sieden vom unteren Theile aus durd die Flüſſigkeitsſchicht ein, und in etwe 
drei Stunden ift der Verſuch beendet. Man kann aud) die VBerdunftung durch 
Einfegen des Kohres mit feinem engen Theile in Waller ohne Gefahr für die 
Genauigkeit fo bejchleunigen, Laß ſchon in einer halben Stunde die ganze 
Flüſſigkeitsmenge verbunftet ift. 

Ein Fehler der Methode liegt darin, daß in dem Rückſtande, namentlid 
wenn er ftark waflerhaftig ift, Ammoniak gelöft bleibt, welches bis zu 25 Proc. 
betragen fann; die von den übrigen Verunreinigungen des fliffigen Ammoniate 
zurlidgehaltenen Mengen von Ammoniak find fo gering, daß fie bei dieſer 
immerhin nur annähernden Beftimnung vernachläſſigt werden künnen. 

Zange und Heffter haben in ihrer ausführlichen, vergleichenden Unter 
fuchung der erwähnten Methoden gezeigt, daß feine derſelben wiſſenſchaftlich 
genaue und einmwandsfreie Nefultate liefert; für eine wiſſenſchaftliche 


I) Zeitichr. f. angew. Ehen. 1897, S. 224. — ?) D. R.G.⸗M. Rr.75550. — 
2) Zeitſchr. f. angem. Chem. 1897, ©. 224. 
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Unterſuchung bleibt alſo nichts anderes übrig, als aus dem Verſandtbehälter 
eine Probe in ein ſtark abgekühltes Glasrohr übertreten zu laſſen, daſſelbe 
zuzuſchmelzen, abzuwägen und dann nach bekannten Methoden das Ammoniak 
in der abgewogenen Menge zu beſtimmen. Für die techniſche Unterſuchung, 
bei der es mehr auf eine relative Genauigkeit ankommt, genügt das Verfahren 
von Lange und Hertz oder von Urban. Letzteres giebt zu niedrige, erſteres 
zu hohe Reſultate, aber in den meiſten Fällen kommt das Mittel aus denſelben 
der Wahrheit ehr nahe. Range und Heffter ziehen die erftere Methode um 
deswillen vor, weil die Arbeit mit der Hahnpipette keineswegs angenehm ift 
umd gegenüber dem Auffangen des Ammoniaks im offenen Gläschen große 
Nachtheile befigt. Sind die Hähne der Pipette zu ſtark gefettet, ſo fliegen fie, 
oder doch einer berfelben, ficher bei der Füllung oder gar beim Transporte nad) 
der Wage heraus; Haben fie zu wenig Fett, fo kann man ben einen Hahn 
nad) der Wägung nicht nad Wunſch öffnen. Dabei läuft man Gefahr, ſich 
mit dem flüffigen Ammoniak die Finger zu erfrieren, To daß das Gefühl der 
Unficherheit ſchon von felbft da8 einfachere Verfahren vorichreibt. 

Einigt man fi) dahin, nad, dem Verfahren von Lange und Hertz bie 
Keinheit des flüffigen Ammoniaks zu beftimmen unter Beibehaltung der jegt 
üblichen Grenze von marimal 1 Proc. Verunreinigungen, fo muß ber Fabrikant 
allerdings ſtets etwas befiere Waare liefern, als er garantirt. Dabei jollte er 
aber nad) der Anficht von Range und Heffter nicht verkennen, daß die Con» 
enrrenz der einzelnen Fabriken ſchon an und für fich auf eine größere Reinheit 
des Productes hindrängt, jo daß alſo die abfolute Differenz zwifchen der nad) 
der beiprochenen Methode gefundenen und der wirklich vorhandenen Menge an 
Verunreinigungen immer Meiner wird und daß er feinen Abnehmern die Güte 
jeine® Productes gar nicht befier vor Augen führen kann, al& durch eine leichte, 
auch von Ungeübteren ausführbare Unterfuchungsmethode. 

Auf einen Apparat zur Beftimmung der Verunreinigungen des flüffigen 
Ammonials hat aud) C. Richter einen D. R.-©.-M., El. 12, Nr. 122 449 
erhalten. 


IV. Fabrifation von ſchwefelſaurem Ammoniaf, 


Weitaus das meifte Ammoniakwaſſer der Gasfabrifen und Kofereien wird 
auf Ammonfulfat verarbeitet. In Deutfchland wurde diefe Yabrifation bis 
zum Jahre 1864 nur bei Cöln und in ziemlich primitiver Weife betrieben. 
In diefem Jahre übernahmen VBorfter und Örüneberg') eine für diefen 
med beftehende Anlage in Cöln und führten eine rationelle Yabrifation ein, 
welche viel Anklang fand und die Errichtung neuer Anlagen in einer Reihe 
von Städten zur Folge hatte. Die Entwidelmg der Ammoniafinduftrie ift 
daher eng mit dem Namen Grüneberg verknüpft. Noc in Jahre 1880 
betrug die Production Rheinland Weftfalend an fchwefelfaurem Ammoniak nur 
etwa 1250 Tonnen; heute producirt Deutſchland allein Über 50000 Tonnen 


1) Horadam, Die hemifhe Induſtrie auf der Düſſeldorfer Ausftellung 1880, 
Berlin, ©. 18. 


Lunge-Köhler, Steinfohlentbeer. H. 11 
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und biefe Production reicht für den inländifchen Bedarf noch nicht aus, da im 
Jahre 1898 noch iiber 30000 Tonnen, namentlich von England, eingeführt 
wurden. Bon dem in Deutichland erzeugten fchwefelfauren Ammoniat liefen 
die Gasanſtalten noch heute den Hauptantheil, während die Kokereien mit nur 
etwas liber ein “Drittel daran participiren. Wenn aber erit einmal die Ge 
winnung der Nebenprobucte bei allen in Deutfchland beftehenden Kofköfen 
durchgeführt wäre, jo würde die deutiche Kokerei allein im Stande ein, über 
125000 Tonnen, aljo mehr als den gegenwärtigen Bedarf, zu liefern. 

Mit der allmälig ſich fteigernden Production an fchwefelfaurem Anrmoniaf 
wird der Verbrauch; vorausfichtlich gleichen Schritt halten, fo daß eine Ueber: 
production nicht zu befürchten fteht, namentlich, da auch die Induſtrie immer 
fteigende Mengen von Ammoniak abjorbirt und eine Ablenkung nach dieſer 
Seite daher leicht durchführbar tft. 

Ueberhaupt wird man vielfach in der Lage fein, feine Fabrikation je 
nad) dem Marktpreife der einzelnen Ammoniakpräparate einzurichten. Nach 
Tieftrund!) betragen die Fabrikationsunkoſten auf 1kg Ammoniak m: 


eh hmefels eoncentrirten. oölig zei eeinen 
et ee | ı Salmiatgeift 
| 
Pie | Pie. 





1. für Küblwaflr . . .. 22.2 .. — 1 1 
2. „ Dampf... 2. 2220000 4 4 4 
3. „ Bull... 2.2 2000. 2 2 7 
4. Löohne............ | 7 7 10 
5. Schwefelläure ... 2.2... 20 — | _ 
6. „ allgemeine Unkoften . ... . nl A| 08 1 1 | 4 

——— 1 a“ |» | 


da die gegenwärtigen (1896) Marktpreife derart in daß für die in Rede 
ftehenden Producte fir Ikg Ammoniak bezahlt wird: 
im Sulfat . . . . 20.20.76 Po. 
im concentrirten Ammoniafwafler . ne 68 
im veinen Salmiafgeift . . » 2 2.2.2... 


jo ift in diefem Augenbfide die Herftellung von chemifch reinem Salmiakgeiſt 
am vortheilhafteiten. 

In England bat, dank feiner riefigen Theerproduction, die Fabrikation 
von fchwefelfanrem Ammoniak fchon frühzeitig die größten Dimenfionen an⸗ 
genommen. Man arbeitet dort meiftens noch in Apparaten mit unterbrocenen 
Betriebe, doc vollzieht fi, nad) Fletcher'82) Bericht der Uebergang zu con 
tinuirlichem Betriebe immer mehr. 

dig. 47 zeigt die zu DId Ford Road im Betriebe ftehenden Apparate, 


1) Journ. f. Gasbel. 1896, ©. 345; Wagner⸗Fiſcher's Yahresber. 1896, S. 60. 
— ?) Industries 1890, p. 37. 
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mit welchen tägli 100000 Gallonen — 454 cbm Gaswaſſer, d. i. das 
tägliche Product von jährlich 600000 Tonnen Kohlen, verarbeitet werden. 
Das Gaswaſſer fommt in Canalbooten A an umb wird aus diefen m 
einen unmittelbar am Wafler ftehenden Klärbottich B durd) die Bırmpe a ge: 
pumpt. In B bleibt e8 24 Stunden in Ruhe, wobei fich der Theer unten 
abfegt und durch einen Hahn im Boden abgelafien wird. Das Wafler wird 
durd die Dampfpumpe b in die Coffey⸗Blaſe (vergl. unten) C von 9m Höhe, 
3,6 m Länge und 1,5 m Breite gepumpt, in welche unten fünf Dampfröhren 
(mit Dampf von 2 Atm.) münden. Hier vollzieht.fich die Trennung ber flüch⸗ 
tigen Ammoniaverbindungen von dem Waffer und den nicht fllichtigen Salzen, 
welche man mit demfelben gewöhnlich in den Canal laufen läßt, weil fie nur 
3,5 Proc. des Ammonials enthalten und mithin eine Behandlung mit Kalt 
nicht lohnend machen follen. (Sollte diefes doch beabfichtigt fein, jo muß man 
dad Rüdftandswafler in einem befonderen Apparate mit Kalt mengen nnd 
abermal8 in einer Coffey⸗Blaſe deftillicen.) ‘Die flüchtigen Ammoniatverbin- 
dungen gehen oben aus der Blafe heraus und gelangen durd) ein vielfach mit 
Löchern von 12 mm durchbrochenes, 62 mm weites Schlangenrohr in das Innere 
des cylindrifchen Saturationsgefüßes D. Diefes ift aus ftarfem Blei (20 Pfund 
per Duadratfuß — 98kg per Quadratmeter), in feinen unteren zwei Dritteln 
von ftarfen Bohlen und Eiſenreifen umgeben, 1,8m hoch, 3m weit. Ca 
wird durch den Hahntrichter d zu zwei Dritteln mit einer Mifchung aus 
gleichen Theilen 60 grädiger Schwefelfüure (aus Rohichwefel) und Wafler ge- 
füllt, welche fo lange darin bleibt, bis fie faft vollftändig gefättigt if. Man 
verdünnt die Säure abfichtlich, damit das Salz nicht fchon in dem Saturator 
kryſtalliſirt. Nach beendigter Sättigung (wobei jedoch die Flüffigkeit nod gan; 
wenig fauer gehalten wird) bläft man noch 1/, Stunde lang Dampf durch die 
Tlüffigkeit, um allen Schwefelmafierftoff auszutreiben und beim Eindampfen 
dadurch nicht mehr beläftigt zu werden. Die hierbei und während der ganzen 
Operation fid) entwideluden Safe gehen zuerft durch den Luftcondenjater F, 
um die mitkommende Feuchtigkeit zu condenfiren, und dann durd) ein 175 mm 
weites Eifenrohr in den Verbrennungsapparat F. Dies ift eine vieredige 
Kammer aus Mauerwerk, etwa 1,5 m breit, 2,4m lang und 1,2 m hoch, loie 
gefüllt mit fenerfeften Steinen, welcye bei Anfang der Operation rothglühend 
gemacht werben. Hier entzlindet ji) das Schwefelmaflerftofigas und brennt 
dann ftet8 fort. Die heißen Safe gehen durch einen Dampfkeſſel (angedeutet 
in G), wo fie zur Erjparniß von Brennmaterial dienen, uud dann im einen 
Kamin, in welchem durchaus fein Geruch nad) Schwefelwaflerftoff mehr zu 
jpüren ift (aber wie fteht e8 mit der jchwefligen Säure?). — Die Salzlöjung 
aus D fließt durd) das Rohr d in Bleipfannen G, 2,4 m Durdymeifer, 0,6 m 
tief, aus Blei von 20 Pfund per Duadratfuß, geheizt durch eine Bleiſchlange 
mit 2 Atm. Dampf. Geruch entfteht dabei nicht. Das hier ſich ausſcheidende 
Ammoniumfulfat wird mit hölzernen Spaten ausgefoggt, etwas gewaſchen und 
auf hölzernen Bühnen abtropfen laflen. Die Mutterlauge dient zur Per: 
diinnung der Säure im Saturationsgefäße. Mean zieht diefe Arbeitsweiſe, 
d. i. Sättigen mit verdiinnter Säure und nachträgliches Eindampfen der Sal; 
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Töfung, dem continuirfichen Proceffe, d. i. dem Einleiten in concentrirtere 
Säure, und fortwährendes Ausſchöpfen des Salzes mit Zulauf von mehr Säure, 
vor, weil das Reſultat beffer ausfällt (was die auf S. 199 geäußerte Anficht 
von W. Smith ber — —— 

Rätige). 

Ohne Zufag von 

Kalt bei ber Deftille- 

tion arbeitet man auch 

in der großen Fabrik 

zu Silvertomwn,beren 

Apparat bier gleichfalls 

befchrieben werden fol, 

obgleich kaum anzu⸗ 

nehmen iſt, daß nach 

Löfung der Schwierig · 

keiten, welche die Kalk ⸗ 

deftillation in techniſcher 

Hinſicht bietet, dieſe 

Arbeit auf die Dauer 

beibehalten wird. 
5 Zu Silvertomn 

deftillirt man das Ga 

waſſer in Walzentefjeln 

A (Fig. 48) von 

10000 Gall. Inhalt, 

chargirt mit 7000 Gall., 

mit Hulfe von einigers 

maßen überhigtem 

Dampf in einer ge= 

ſchloſſenen Schlange. 

Man zieht hier Flüffige 

feit von mindeſtens 

10 Unen — 1,025 

fpecif. Gew. vor, weil 

man, trogdem man ohne 

Kaltzufag arbeitet, ſtets 

nur 1 Unge pro allone 

verliert, alfo 3. B. aus 

einer 12 Unzen-Slüffige 

feit Sulfat = 11 Unzen, aus einer 16 Ungen-Slüffigfeit Sulfat = 15 Ungen 
befommt (?). Das Gas ftrömt durch eine Bleifhlange a mit Löchern von 
6mm Oeffnung (15cm von einander entfernt) in den Satırrator B aus Blei, 
mit Belleidung von Bohlen und Eifenreifen (vergl. S.164). Diefer wird mit 
Schwefelfäure von 1,235 fpecif. Gew. aus dem Rejervoir C gefüllt, welches 
durch eine Luftdrudpumpe gefpeift wird. Die aus dent Saturator entweichenben 
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Dimpfe und Gaje gehen 
durch da8 200 mm weite 
Rohr d in daß geſchlofſine 
Gefäß D, in welchem fie in 
der Schlangec herumgeführt 
werben; das ſich tropibar 
Kondenfirende läuft bei d 
ab. D ift mit Gaewaſſer 
gefüllt, welches dabei vor« 
gewärmt wird und dann 
zur GSpeifung von A 
dient. Die Gafe gehen ans 
diefem Gefäße wieder her 
aus, werden mod) weiter 
durch Luft gefühlt, indem jie 
in einer 100 m langen 
Nohrleitung e um das 
Sabritgebäude herum · 
gefuhrt werden, fo daß ſich 
faft alles Waſſer tropfbar 
verdichtet, und dann zur 
Berbrennung des Schwefel: 
waſſerſtoffs in den Dfen E 
geführt, wo ein euer 
von Abfallkohle unterhalten 
wird. Bei f firömt zur 
gleich Luft ein, und die 
Verbrennung wird noch 
mehr gefördert daburd), 
daß die Gafe unter dem 
glühenden Gewölbe g hin- 
ftreihen muſſen. Die 
ſchweflige Säure geht in 
die Luft. 

Die Lauge von Ammo- 
niumſulfat aus B flieht 
in den Klärkaften F 
(27x 27 x 06m), 
aus dieſem durch einen 
10 cm vom Boden ent 
fernten Hahn in die Ber 
dampfpfanne G (6 m lang, 
1,5 m breit, 0,6 m tief. 
wovon die Hälfte anf den 
coniſchen Theil Tommt). 
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Die Heizung erfolgt durch die Dampfſchlange A; die Dämpfe gehen durch den 
Schwadenfang I fort !). 

Die Einrichtungen der großen Fabrik in Bedton unterfcheiden fi) von 
den eben befchriebenen nicht nur in den Einzelheiten der Conftruction, fondern 
auch dadurch, daß hier auf die Deftillation mit Kalt nicht Verzicht geleiftet und 
daß die Saturation mit Säure in continuirlichem Proceſſe und ohne Ein- 
dampfen der Laugen vorgenommen wird. Fig. 49 giebt eine Skizze des 
Apparates. Das Gaswafler wird bei a in einen Thurm B gepumpt, den es 
in vielen Röhren von unten nad) oben durchſtrömt, während in dem leeren 
Kaume des Thurmes die heißen Safe des Saturatord A auffteigen und das 
Gaswaſſer dadurd; vorwärmen. Letzteres gelangt oben in den vieredigen 
Eiſenthurm C, lm x Im x 6m, welcher mit KRetortengraphit gefüllt ift. 
In dieſem fließt das Gaswaſſer herab, während Dampf durch das Rohr a 
einjtrömt und die flüchtigen Ammtoniafverbindungen außtreibt, welche aus dem 
Rohre d entweichen. Das Waller gelangt unten bei D in einen Heinen als 
Reſervoir dienenden Keſſel und aus diefen nad; Bedarf in den liegenden 
Walzenkeſſel E, in dem es mit Kalk vermifcht wird; der durch ein vielfach 
durchlöchertes Rohr einftrömende Dampf beforgt das Umriühren und zugleich 
die Deftillation. Die Dämpfe entweichen durch 5’ und vereinigen fi mit 
denen in d, um in den Saturator A zu gehen. Diefer ift ein großes Blei⸗ 
gefäß, in welches bei c fortwährend ein dünner Strahl von 60 grädiger Schwefel⸗ 
fänre einfließt. An diejes ftößt der oben offene Kaften d; die Trennungswand 
zwiſchen diefem und A geht nicht bis zum Boden, ift aber ftet8 durch Flüſſigkeit 
abgefperrt, jo daß hier kein Gas entweichen kann. Bei der Concentration diefer 
Säure fcheidet ſich das entftehende ſchwefelſaure Ammoniak in fefter Form aus, 
wird auf dem jchiefen Boden von A nach d herangezogen, mit gelochten 
Schaufeln ausgejoggt und auf den Holzbühnen e abtropfen laffen; die Mutter⸗ 
(auge fließt ftet8 nach A zurüd und das hinreichend abgetropfte Salz wird fofort 
in den Handel gebracht. Die heißen und fehr waflerreichen Safe und Dämpfe, 
welche aus A entweichen, gehen zuerft durdy / nad) B, um das Anımoniaf- 
waſſer vorzumärmen (f. oben), dann durch g in ein Wafchgefäß F, wo fie durd) 
ein Körting’fches Gebläfe A unter Wafler durchgepreßt und dadurd) etwas 
gewafchen und gefühlt werden. Die vollftändige Kühlung und Condenfation 
des Waflerdampfes (welcher fonft die Verbrennung des Schwefelwaflerftoffs 
beeinträchtigen wiirde) erfolgt in den Thürmen @ @ G, welche von zahlreichen 
durch und durd) gehenden Röhren durchbrochen find, fo daß fehr ausgiebige 
Lufttühlung ftattfindet, und unten Flüfjigfeit abläuft. Im Sommer wird 
außerdem noch durd) Beriefelung der Thürme mit Taltem Waller durch die 
Röhren kk flir weitere Abkühlung geforgt. Das kühle und trodene Gas geht 
nun durch i nad) dem Verbrennungsofen ZZ, wo es durd ein Koföfeuer mit 
Luftzutritt, ganz wie im vorigen Falle, geführt wird, um den Schwefelwaſſer⸗ 
ftoff zu fchwefliger Säure zu verbrennen. Dieſer Apparat ſcheint einer der 


1) Eine genaue Zeihnung und Beichreibung der hier nur angedeuteten Dampfs 
eoncentrationspfanne findet fih in Lunge's Sodainduftrie, 2. Aufl, I, ©. 608 fi. 
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beften der früheren Apparate zu fein. Jeder berfelben kann 100 ZTomnen 
wöchentlich produciren. Neuerdings hat man die Verbrennung des Schwefel⸗ 
waſſerſtoffs aufgegeben und abforbirt ihn in gewöhnlichen Eifenoryd-Öasreinigern, 
was jedoch nicht ganz zu befriedigen fcheint. 

In einer holländifchen Fabrik functionirt folgender Apparat, den Lunge 
in Thätigfeit ſah. ‘Drei horizontale Cylinder arbeiten zufammen. Die erften 
beiden erhalten Kalkmilch, aber diefe wird erſt nad) Austreibung der meiften 
flüchtigen Ammoniaffalze eingepumpt. Die Gafe und Dämpfe gehen durch 
den dritten Cylinder und dann in das GSättigungsgefäß, welches von der 
gewöhnlichen Form, ungefähr gleich Fig. 67, ©. 198, if. Die in dem 
geichloffenen Theile defjelben entwidelten Gaſe werben durch ein Rohr ab» 
geführt und zuerft durch Gaswafler, dann durch kaltes Waſſer abgekühlt uud 
zulegt in ein SKofsfeuer über dem Roft eingeführt, um dort zu verbremmen. 
Der ganze Saturator, einjchließlich des offenen Theiles, ift von einer großen 
bölgernen Haube bededt, von welcher ein Rohr zu dem hohen Schornſtein 
führt, um jeden Geruch aud) aus dem offenen Theile zu vermeiden. Man 
wendet Säure von 60038. an und trodnet das ausgefoggte Sulfat auf von 
unten geheizten Eifenplatten. 


Apparat von Ü. Mallet?). 


Bon diefem fchon 1841 conftruirten Apparate, welcher dem vorigen ähn- 
ih, aber complicirter ift, arbeiteten nody 1888 eine ganze Anzahl in der 
großen Fabrik der Pariſer Gasgefellihaft zu La Billette, was feine gute 
Sunction erweift. 

Er ift in Fig. 50 im Längsfchnitt, in Fig. 51 (a. S. 170) zur Hälfte 
von oben gefehen, zur Hälfte im Horizontalfchnitt, in Fig. 52 (a. ©. 172) 
von hinten gefehen abgebildet. Er befteht aus zwei gleichen Batterien, jet 
von drei Keſſeln, A, B und C, von etwa 50 Hectoliter Inhalt, von denen 
die unteren A und B durd) directe® Feuer erhigt werden. Sie find mit durd 
Stopfbüchfen im Dedel gehenden Rührvorrichtungen ZH zur Miſchung det 
Gaswaſſers mit Kalt und zur Verhütung des Anbrennens verfehen Der 
oberfte Kefiel C dient als Wafchapparat, und wird durd) die aus B kommenden 
Dümpfe zugleic, erwärmt. Bon ;C gelangt da8 Gas in ein 20 bis 25w 
langes Schlangenrohr, welches in dem Behälter F liegt und durch Gaswailrr 
gekühlt wird. Die hier condenfirte Flüſſigkeit fließt nach S und von da im den 
Sammelbehälter nad) Y. Die Safe paffiren, aus dem obereu Theile von S 
audtretend, ein Schlangenrohr T mit Luftlühlung, ans welchem fie durch die 
mit Sicherheitsvorrichtung U verjehenen Röhren in den Abforptionstrog F 
gelangen. Die in T condenfirten Producte fließen in den Sammelbehälter Y 
zurück. 


1) Die Zeichnung und Beſchreibung iſt entnommen aus Schilling's Handbud 
der Steinkohlengasbeleuchtung, 8. Aufl., S. 579, mit Ergänzungen aus Payen's 
Traité de Chimie industrielle, 6. Aufl., II, 979, und nad Beobachtungen 
Lunge's zu La Bilette jelbft. 
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Das Gaswaſſer wird nad) vollftändiger Befreiung von Theer durch den 
Bahn a aus einem Refervoir in da8 Meßgefäß Gr geleitet. Das legtere fteht 
durch einen Hahn am Boden mit dem Kühler F in Verbindung; ein oben ab» 
zweigenbed Rohr führt zu dem für die Bereitung der Kalkmilch dienenden 
Kefiel E. Die Keſſel ABCD ftehen unten durch die Röhren KLN und 
oben durch die Röhren IJ, die im Inneren bis nahe auf den Boden ber 
Keſſel B und C reichen, in Verbindung. Das Rohr M führt die Kalfınild) 
aus dem Behälter E in den Keſſel B. Durch das Rohr O kann der Inhalt 
des Behälters Y nad) dem Keſſel D entleert werden. Das Rohr P dient zur 
Ableitung der aus dem Kühler F fi) entwidelnden Dämpfe nach G. Z ift 
ein Dreiweghahn, welcher die nad) D zufammenlaufenden Röhren abwechjelnd 
in Verbindung zu jegen geftattet. In Q befindet fich die Teuerung, weldje 
zunächft den Kefiel A umſpült und dann unter B durchgeht. RR find Holz- 
geitelle, welche mit Blei befcjlagen find, und zum Abtropfen der Säure von 
den ausgejchiedenen Ammonialfalzen dienen. . X ift ein Bleikaſten zur Auf- 
nahme der Mutterlaugen, welche wieder nad) V zurüdgehen. 

Die meift verwendeten Sättigungströge find aus Holz und mit Bleiplatten 
ausgeſchlagen; das Ammonialgas ftrömt durch ein am Boden liegendes horizon- 
tale8 Bleirohr in die Säure oder das Waſſer. Der Kaften ift Iuftbicht mit 
einem Dedel verſchloſſen; die nicht abforbirbaren Safe entweichen durch ein 
Rohr in den Schornftein. 

Wenn die Darftellung von Ammoniafgeift beabfichtigt wird, jo muß man 
felbftverftändlic) die ganze Menge des zur Zerjegung der Ammoniakſalze 
nöthigen Kalkes vor Beginn der Deftillation in den Kefiel bringen, da ſonſt 
eine Berunreinigung des Productes durch fllichtige Ammonialverbindungen 
ftattfinden witrde (genügt doch nicht Hierzu!). Für die Darfiellung von ſchwefel⸗ 
faurem Ammoniak oder Salmiak ift ein geringerer Kallkzuſatz hinreichend; 
manchmal unterläßt man einen Zufag von Kalk ganz und gar und verzichtet 
dann auf die geringen Mengen des aus den nichtflüchtigen Ammoniaffalzen des 
Gaswaſſers erhältlichen Ammoniale. 

Hierzu mögen nod) folgende, aus perfönlicher Beobachtung des Proceſſes 
in 2a Billette bei Paris gefchöpfte Notizen gegeben werben. Man verjegt 
nur einen Keinen Theil des Gaswaflers in dem Gefäße Z mit Kalf, eine 
halbe Stunde vor der Operation, während der größte Theil des Gaswaſſers 
aus G nad) F fließt, um dort zur Kühlung zu dienen und fid) felbft dabei 
vorzumärmen. Es fließt dort continuirlic) unten ein und oben wieder ab. Die 
Deftillirgefäße haben (mas auf der Figur nicht angegeben ift) Sicherheitöventile 
und Waflerftandsröhren. Die Flüſſigkeit aus A wird nad) Beendigung der 
Teftillation direct in den Abzugscanal gelaffen. Die Schlange in F hat 
50 mm Weite und neun Windungen. Wenn man nicht Ammoniafflüfiigkeit, 
fondern ſchwefelſaures Ammoniak machen will, fo fällt die Schlange 7’ fort; 
ftatt derfelben ift ein Eylinder von 3m Höhe und 0,5 m Durdjmeffer vor⸗ 
handen, in welchen das aus S austretende Gasrohr faft bis zum Boden ein- 
tritt. Dieſer wird dadurch etwa ein Drittel vol gehalten, daß ein umgekehrt 
heberfürmig gekrümmtes Ueberlaufrohr vorhanden ift; das Leberfließende gelangt 
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in baffelbe Sammelgefäß Y, wie das aus S ausfließende. Aus dem Cylinder 
geht das Gas durch ein mit Welter’fcher Sicherheitsröhre gegen Zurüdfteigen 
verfehenes Eiſenrohr zu einem großen Bleifaften, in welden es durch zwei 
bleierne, auf dem Boden liegende, mit vielen Löchern durchbohrte Röhren aus: 
ſtrömt. Der Kaften ift mit Schwefeljäure von 530 BE.) zu zwei Dritteln 
gefüllt ımd mit einem dachförmigen Dedel verfehen, aus weldem bie ent: 
weichenden Gaſe (Kohlenfäure und Schwefelwaſſerſtoff) durch ein hölzernes 
Abzugsrohr in den Schornftein abgeführt werden. Bon Zeit zu Zeit wird 
das ausfryftalifirte Ammoniumfulfat mit hölzernen Spaten ausgefoggt, auf 
bleiernen geneigten Bühnen abtropfen lafien und in eimer geheizten Troden- 
Big. 52. 


tube auf Holzgeftellen oder auf durch verforene® Feuer geheizten Eifenplatten 
getrodnet. 

Wenn fi) in den Gefäße Y eine hinreichende Menge Fluſſigkeit durch 
Condenſation angeſammelt Hat, alfo etwa einmal ſtundlich, ftellt man auf einige 
Minuten den Dreiweghahn Z jo, daß das Gas nicht mehr aus D nad der 
Schlange F, fondern nach Y ftreicht (mie es aus Fig. 51 und 52 erfichtlich 
if). Der Drud deffelben treibt dann die Fluſſigkeit aus Y durd) O nad D, 


') Bei diefer Etäufe fann man nur dann mit continuirlichem WuskpRalifren 
des Salzes arbeiten, wenn das Ammoniafgas noch ima 80° warm nad P einftrömt. 
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fo daß eine Pumpe hierfür entbehrlich if. Das Rohr O muß natürlich in Y 
bis faft auf den Boden reihen. Das Auslaufen des Inhaltes von A und das 
Nachlaufen aus den übrigen Gefäßen B, C und D findet alle brei Stunden 
ftatt, wobei die Ruhrwerke beftändig gehen. 

Jeder Apparat wird mit 1200 Liter Gaswafler befhidt und in 24 Stunden 
werden ſechs Operationen gemacht. Man braucht dazu für jede Beichidung 
130 Liter gelöfchten Kalt und 200 Liter Koks als Brennmateriol. Ein 
Cubikmeter Gaswaſſer von 2,50 Be. giebt 70 kg Sulfat, jeder Apparat aljo 
täglich etwa 500kg. Zu La Billette macht man täglich 10 Tonnen ſchwefel⸗ 
ſaures Ammoniak in 10, und 5 Tonnen Ammoniakflüſſigkeit in vier Mallet’> 
ichen :Doppelapparaten. 

Ein Uebelftand des Apparates ift e8, daß das Schwefelwaſſerſtoffgas ohne 
Weiteres in den Kamin geht; auc, ift derfelbe ziemlich unnöthig complicirt, und 
den neueren Apparaten von Grüneberg und Feldmann entjchieden nach» 
ftehend. 

A Mallet bat feinen Apparat fpäter dadurch verbefiert, daß er die 
Kuhlſchlangen durch ftehende Röhrenkühler erfegte, ähnlich wie fie bei dem 
BDenzolrectificationsapparate Fig. 181, Bd. I, ©. 644, gezeigt worden find; 
ferner durch Zufügung einer gewöhnlichen Rectificationscolonne. 

Schon 1841 benugte Newton die Coffey’iche Eonftruction zum Ab» 
treiben des Ammoniaks, aber ohne Verwendung von Kalt. Sein Vorgehen 
bedeutet gleichwohl einen Wendepunkt in der Aınmoniafinduftrie, weil der von 
ihm verwendete, nod) unterbrochen arbeitende Apparate typiſch geworden ift für 
die neueren, continutrlichen und mit Kalt arbeitenden Conftructionen. 

Coffey's Blafje(Coffey still), welche in England fehr viel für fractio- 
nirte Deftillation aller Art angewendet wird, ift natürlicd) aud) eine Anwendung 
des gewöhnlichen Dephlegniationsprincipes, aber in eigenthlimlicher Weile. 
Fig. 53 (a. f. ©.) ftellt eine ſolche Blafe bar, welche fid) von der für Spiritus» 
rectification beftimmten nur dadurch weſentlich unterjcheidet, daß hier ftatt 
Kupfer durchgängig Eiſen verwendet if. Sie befteht aus einem oblongen 
Gefäße B und zwei darliber ftehenden Colonnen CDEF und GHIK. Die 
erjtere Heißt der Analyfator, die zweite der Kectificatger. Das ganze ift aus 
15cm ftarfem Holze mit innerer Bleifütterung gemacht und erleidet daher nur 
jehr unbedeutenden Wärmeverluft durch Ausftrahlung. Das Gefäß B it durch 
die horizontale metallene Scheibewand cd in zwei Kammern B'B” getheilt. 
Diefe Scheidemand enthält zahlreiche Xöcher zum Durchlaſſen des Dampfes 
und außerdem verjchiedene fic nad) oben öffnende Ventile eeee, für den Fall, 
daR zu viel Dampf entwidelt wird, diefen durch die Köcher entweichen laſſen 
zu können; aud) reicht von der Scheidewand das unten hydrauliſch abgefchlofjene 
Rohr V V bis beinahe auf den Boden von B” und kann durch die oben durch 
eine Stopfbüchfe gehende Stange & mit einem Ventile am oberen Ende ver- 
fchloffen werden. xx find Wafferftandsgläfer für B’ und B". Der Analy- 
fator CDEF ift durch die eiſenblechernen Scheidewände gh in 12 Kammern fff 
getheilt. Auch diefe Scheidewände enthalten zahlreiche Löcher und fic nad) 
oben öffnende Bentile 00; jede derfelben enthält auch eim Weberlaufrohr », 
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welches 25 mm über die Platte Hervorragt, fo daß eine Fluſſigkeitsſchicht von 
entſprechender Höhe auf der Platte ftehen bleibt; unten auf ber nädjiten Platte 
tauchen dieſe Röhren in ſeichte Waflerverjchlüffe, fo daß fein Danıpf durch fie 


‘so 


entweichen kann. Diefe Ueberlaufröhren find abwechſelnd an dem gegenüber: 
liegenden Ceiten angebradit. 

Die Colonne GHIK, derRectificator, ift in ähnlicher Weife in 15 Kam⸗ 
mern getheilt. Die unteren zehn derſelben, kk, find ganz wie diejenigen det 
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Analyfators durch Scheidewände mit Löchern, Ventilen und Ueberlaufröhrchen 
getrennt. Ueber der oberften befindet fid eine mafjive Metallſcheidewand mit 
nur einem großen Loche ©» zum Durchlaſſen der Dämpfe und der Ueberlaufs- 
röhre s. @ ift mit einem aufrechten Rande umgeben, welcher das Zurikd« 
laufen der höchft vectificirten Fluſſigkeit verhindert. Unter s’ befindet fid ein 
Waſſerverſchluß von erheblich größerer Tiefe als die anderen, aus welchem das 
Rohr y die condenfirte, aber noch heiße, höchſt rectificirte Slüfjigkeit in eine 
Kuhlſchlange abflihrt iy. Die oberften fünf Kammern vv find nur durch 
maffive Metallſcheidewände getrennt, mit je einem großen Loche an abwechſelnden 
Seiten, durch welches die Dämpfe aufwärts und die Fluſſigkeit abwärts gehen; 
fie haben nur den Zwed, die Dämpfe zum Zichzaclaufe um das Schlangen 
rohr mm zu zwingen und dadurch beſſer zu fühlen. Dieſes Rohr läuft im 
allen 15 Kammern in mehreren Windungen hin und Her, wie es Fig. 54 im 
Grundriſſe zeigt; die VBogenitiide 77 ftellen die Verbindung zwiſchen den Rohr 
flüden je zweier Kammern her, fo daß von der Pumpe Q an eine continuirliche 
Rohrlänge mm nad oben, durch alle Kammern des Rectificator8 von oben 
nad) unten, dann wieder außen von unten nad} oben ſich erftredt und endlich 
bei n oben im Analyfator aufhört. M ift das ig. b4 
Sorrathögefäß für die zu deſtillirende Fluſſigkeit, 

L ber Brunnen für die Pumpe Q, welde con» 

tinuirlich arbeitet und etwas mehr liefert, als 

nothwendig ift, um den Apparat im Gange zu 

halten; das Ueberfchiifjige läßt man durch das 

mit Hahn verfehene Rohr n nad) A zurlidlaufen 

und fann hierdurch die Arbeit genau reguliren. 

Die nöthige Wärme wird durch den Dampfkeſſel 

A geliefert; das von dieſem ausgehende Dampf» 

rohr dd vertheilt fi, in dem Necipienten B” in verſchiedene durchlöcherte 
Ziweigröhren, welche in der Zeichnung nicht fihtbar find. 

Beim Anfange einer Operation fegt man bie Pumpe Q in Bewegung, 
bis alle Windungen von mm gefüllt find und das Gaswafler aus n’ aus- 
zulaufen anfängt. Dann ftellt man die Bumpe ftill und läßt Dampf durch bb 
ausftrömen. Diefer geht durd) die Kamntern B’B”, dann durd) das Rohr # 
in den Anafyfator, und oben aus diefem durch i heraus, um unten in ben 
Rectificator bei @ einzutreten. Hier fteigt er wieder durch die Kammern kk 
auf, um die Zidzadröhren herum, und erhigt das Gaswafler in benfelben. 
Wenn der Auffeher durch) Befüihlen ber Bogenröhren 7 merkt, daß etwas über 
die Hälfte der zweiten Colonne warm geworben ift, fo jegt er die Pumpe 
wieder in Gang. Das Gaswaſſer ſtrömt num faft fiedend heiß aus m’ in den 
Analyfator und fließt im diefem von Kammer zu Sammer durch die Ueber- 
laufröhren pp abwärts, wie e8 in den oberften Kammern durch Pfeile angegeben 
ift. Die Fluſſigkeit kann nicht durch die Löcher in den Scheidewänden gr fließen, 





4) Dies fann bei Ammoniatwafier wegfallen, außer wenn man Ammoniak— 
Rüffigteit im Apparate felbR bereiten will. 
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weil die Zahl und Weite derjelben jo regulirt ift, daß fie eben nur zur Paſſage 
des unter einem gewiſſen Drude ftehenden Dampfes von unten nad) oben hin- 
reihen. Diefer bläft daher in jeder Kammer zahlreiche Strahlen durch eine 
dünne Schicht der Fluüſſigkeit hindurch und treibt aus ihr die flüchtigen Am⸗ 
moniakſalze fo vollftändig aus, daß, wenn fie in B anlommt, feine Spur davon 
mehr vorhanden if. Wenn man fid) durd) das Waſſerſtandsglas z überzeugt, 
daß 2’ beinahe voll ift, öffnet man das Ventil bei Z, und läßt den Inhalt von 
B’ nad) B” gehen. Wenn aud; diefes voll ift, entleert man feinen Inhalt 
duch den Bodenhahn N, läßt den Inhalt von 3’ wieder nad) B” fließen und 
arbeitet fo continuirlih fort, fo lange noch Gaswaſſer zur Deftillation vor 
handen ift. Das Heiße aus B“ ablaufende Phlegma dient noch zur Vorwär⸗ 
mung des Speifewaflers flir den Dampfkeſſel A. 

Wir haben alfo gefehen, wie das Wafler unten ankommt, alles flüchtigen 
Ammonials beraubt. Der Dampf feinerfeits nimmt in den zwölf Kammern 
des Analyfatord eine Menge von Ammoniak mit, indem er ſich theilweiſe con 
denfir. Das Gemenge geht nun durch i in den Wectificator, umfpflt die 
Röhre mm, erhigt deren Inhalt und verliert dabei durch Condenfation immer 
mehr Waffer, welches ſich fiedeud Heiß auf den Zwiſchenwänden niederfchlägt. 
Was durch ww entweicht, ift ſchon faft ganz waflerfreies Ammoniak, und bdiejes, 
nachdem es fid) in den Kammern vv noch mehr gefühlt und das legte Waſſer 
abgegeben hat, entweicht dur ZA in den Saturator. Wenn man Ammonid: 
flüffigfeit machen will, alfo eine mit Kalk verfegte Flüffigfeit verarbeitet, fo 
bläft man weniger Dampf ein, wobei die Abtheilungen vv auf gewöhnliche 
Temperatur kommen, und faun dann aus der Röhre y, am beften nod mit 
Einfhaltung eines Kuühlrohres, beliebig ſtarke Flitffigkeit erhalten. Das fid 
in dem Rectificator weiter unten condenfirende Wafler enthält noch etwas 
Ammoniak und läuft daher durch das Rohr s nad) L zurüd, um wieder durd 
Q aufgepumpt zu werden. 

Die Operation wird ganz einfach durd) Beobachtung des Thermometers m’ 
regulirt, welches zeigt, wie heiß das Gaswaſſer aus n’ ausfließt. Wenn es zu 
heiß iſt, pumpt man mehr, im umgelehrten Falle weniger Gaswaffer ein, was 
dur Stellung des Ueberlaufhahnes von im Augenblide bewirkt wird. 

Natlirlid kann man, je nad) dem Umfange der Yabrilation, mehr oder 
weniger große und hohe Cofley-stills anwenden und muß die Zahl der Dampf- 
röhren, fowie die der Kammern, dem entiprecend anordnen. Für weniger 
al8 eine Leiftung von 10000 Gallonen — 45 cbm Ammoniakwaſſer pro 
24 Stunden follen fid) Coffey -stills nicht rentiren. Bisweilen macht mar 
diefelben viel einfacher, nur mit inneren horizontalen Zwiſchenwänden (bi8 60), 
welche abwechjelnd an verfciedenen Seiten Deffnungen laſſen und fo ein 
gerichtet find, daß fie eine dünne Flüffigkeitsfchicht zuridhalten, deren Ueber 
ſchuß immer von einer Einlage auf die nächfte und ſchließlich anf den Boden 
läuft. Das Patent von Brulls Leclerc (E. B. Nr. 1086, 1880) kommt 
auf daflelbe heraus. 

Die Arbeit in der Fabrik zu Hyde ift ganz ähnlich der vorigen. Man 
verwendet hier bedeutend ſtärkeres Gaswaſſer, nämlich 71/59 Tw. = 1,087 
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fpecif. Gew. Die Lauge des Ammoniumſulfats wird auf 52% Zw. = 1,26 
fpecif. Gew. eingedampft. (Dies ift aud) fonft die dafür gebräuchliche Stärke.) 
Die Cofley -stills find hier 5,4 bis 7,5 m hoch, 1,8 bis 3m lang und 0,3 
bis 0,6 m breit, mit 20 bi8 30 Scheidewänden, je 75 mm von einander ent- 
fernt; oben bleibt ein Raum von 15 om, unten ein folder von 60 cm (anftatt 
des Recipientn B in ig. 53). Man wendet Dampf von 1,3 bis 2 Atın. 
Meberdrud an. 


Griüneberg’8 Apparat 


gehört zu den beiten, ift aber mehrmals umgeändert worden. Sein älterer 
Apparat !), aus drei über einander ftehenden Keſſeln beftehend, ift durch einen 
neueren Apparat?) überholt worden, und foll deshalb nur der legtere hier 
beſchrieben werden, wie er ſchon in vielen Fabriken mit vollem Erfolge fungirt. 
Ein Hauptvortheil defielben ift der, die Anlagerung von Kalkkruſten an der 
Heizfläche der Kefiel zu verhüten, und die Entfernung der Kalkrückſtände ohne 
allen Zeitverluft zu geftatten. Die Fig. 55 (a. f. ©.) giebt eine Anficht defjelben, 
theilweife im Durchſchnitt. Ein ftehender cylindrifcher Keſſel A, welcher von der 
Feuerftelle g aus durch Ringzüge geheizt wird, hat in feinem Inneren ein vertie 
cales centrales Rohr aa, deſſen unterer Theil unter den Boden von A und bie 
Teuerzüge herabreicht und mittelft eines Siebbodens d und Ablaphahnes 7 ver- 
fchloflen if. Ueber dem Keſſel A befindet fich ein Gefäß C, welches aus dem 
Refervoir G durch e mit Kalkmilch gejpeift wird, und darüber eine‘ Rectifica» 
tionscolonne B von der befannten, aus der Spiritusfabrifation hergenommmenen 
Art. Die Röhren FF gehen von dem Dedel des Keſſels A aus, treten in 
das Kalkmilchgefäß C ein und enden nahe über deflen Boden mit vielen fleinen 
Löchern. Durch fie werden die in A erzeugten Dämpfe in die Kalkmilch ge- 
führt, welche fie beim Durchſtrömen ftetS aufgerithrt halten; fie gehen dann 
weiter durch eine der Kammern der Colonne B nach der anderen. Diefe Ab- 
theilungen werben oben durch das Rohr ZL mit Gaswaſſer gefpeift, welches 
nad) und nad) durd) die Kammern von B herabflieft, während die aus A durd) 
C entweidhenden Dämpfe auffteigen und ſich innig damit miſchen. Dadurch 
wird die herabftrömende Fluſſigkeit auf ihrem Wege allmälig erhigt und mehr 
oder weniger ihrer flüchtigen Beitandtheile beraubt, während die auffteigenben 
Dämpfe theilweife condenfirt werden und ſich mit der herabfließenden Lauge 
miſchen; die uncondenfirten Dämpfe, zugleich mit den aus der Ylüfligkeit in B 
frei gewordenen, gehen durd) das Rohr % ab. Bon dem Boden der Colonne B 
fließt die Lauge, welche noch nicht flüchtige Ammoniakſalze enthält, durch eine 
Deffnung in das Kalkgefäß C und miſcht ſich mit deilen Inhalt, indem bie 
durch FF einftrömenden Dämpfe eine fortwährende Agitation hervorrufen. 
Hierbei werden die Ammoniaffalze zerfegt und ein Theil des frei werdenden 
Ammoniaks geht mit durch B nad) k. Die noch immer Ammoniak haltende 
Flüſſigkeit gelangt durch das Ueberlaufsrohr ch auf den Boden ber inneren 





)D RP. Nr. 35, 13. Juli 1877; Chem. And. 1878, ©. 50. — *) D. R.⸗P. 
Rr. 9392; Dingl. Polyt. Journ. 287, 49. 
Lunge-Köhler, Gteintoblentbeer. I. 12 
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Röhre a, welche dem Feuer nicht ausgeſetzt ift; daher ift feine Gefahr vorhanden, 
daß der mit der Slüffigfeit gemifchte und ſich unten abfegenbe Kalk an ber 
Oberfläche des Rohres anbrennen könnte; die Rohrwandungen von a, ebenfo 
wie die aud) vor dem birecten Feuer geſchützten Wandungen von C, fönnen 
mithin nicht durd) die Hitze leiden. 

Bon dem Boden von a aus fteigt die Fluſſigkeit durch den Eiebboden d 
in die Höhe, fließt oben in den Außenkeſſel A über und wird dort erhigt; bie 


Dämpfe ftrömen durch FF nad; C, wie erwähnt. Bon dem Boden von A 
fließt die jetzt des Ammonials ganz beraubte Hlüffigfeit durch das Rohr A in 
ein tiefes Gefäß I, deſſen Inhalt als Waſſerverſchluß dient, und flieht aus 
diefem durch N in einen Abzugscanal. Alles dies gejhieht continuirlich: die 
Speifung mit Gaswafler dur) L, das Ueberfließen des Phlegmas durdı N, 
und das Entweichen von ammoniafalifchen Dämpfen durch x, welche abwechjeind 
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durch die Röhren %’ und %”’ zu den Schwefelfäure enthaltenden Gefäßen K’ 
und K” gehen. Durch die Verbindung des Ammmoniaks mit der Säure wird 
bedeutende Hite entwidelt, fo daß das überſchüſſige Wafler verdampft (wenn 
die Säure nicht unter 55 bis 609 ftarf ift). Diefe Waſſerdämpfe mit übel» 
riechenden Safen (CO,, H, 8 ꝛc.) gehen durd) das weite Rohr % fort und in 
das Gefäß E, wo ihre Hige zum Vorwärmen des Gaswaſſers dient, das bei 
S durd eine Schlange oder eine Anzahl von Röhren fortgeleitet wird, um 
durch Z in die Kolonne zu fteigen. Aus Z gehen die uncondenfirten Gaſe 
durd ein Rohr v’ in die Feuerſtelle g, wo der Schwefelmaflerftoff ꝛc. ver- 
brennt. Das fi in K’ und K” ausfheidende Ammoniumſulfat wird in das 
mit doppeltem Boden verjehene Abtropfgefiß X gebracht; die Mlutterlauge 
fanmelt jid in M an. 

Man verbraucht fiir jede Tonne Gaswaſſer etwa 50 kg Sohlen zur 
Deizung. Zur Bedienung eines 10 Tonnen Oaswaſſer verarbeitenden Appa⸗ 
rated braucht man zwei Mann. Ein folder Apparat ift ohne Kalkgefüß 3 m 
hoch, 2,5 m breit, Colonne und Kalkgefäß noch weitere 2,5 m hoch. Er koſtet 
etiva 3500 bi8 4000 Mi. An Kalt braucht man 15 bi8 20 Proc. des er⸗ 
zeugten fchwefelfauren Ammoniafs, je nad) Qualität des Gaswaſſers. 

Einige Heinere Verbeſſerungen dieſes Apparates find in den Patenten 
Nr. 15446 und 18852 befchrieben. 

Die folgenden praftifchen Erfahrungen mit Grüneberg's Ammoniat- 
apparaten find von Kunath und Blum befchrieben worden I). In Danzig 
wurde ein foldher Apparat zum Koftenpreije von 8000 ME. errichtet, einfchließ- 
(ich der Veränderungen an den Gebäuden und ber Errichtung eines Schorn- 
fteind. Das Reſultat eines Sahreöbetriebes damit war: 








Einnahme. 

57508kg fchrefelfaures Ammonidt. . . » 2.2... 22315,82 ME. 
Ausgaben. 

Zinfen von 8000 Mt. zu 5 Proc. . . . 400,00 ME. 

Amortifation.. . - ....400,00 „ 

59 748 kg Schwefelſure Ch 500, * 600) 5468,63 „ 

11000kg Ralf. . . >22. 427,00 „ 

7537, 5kg Ro8 . . » » 2 2 20..1507 „ 

191hl Brege . . 2 2 2 een 57,30 „ 

117 hl Kolsgeu8 . . 2 22... 5,85 „ 

Löhne, Berpadung c. . » .». 2... .. 1173,34 „ 

Reparatur eines Bleifaftend . . . . » 800 „ 8090,87 „ 

Gewinn . . ..» nee... 1422495 Mi. 


Für jede Tonne vergafte Kohle wurden 6,24 kg fertiges Salz erhalten. 
Für die Graudenzer Gasanftalt calculirt ſich bei einer Jahresproduction von 
5500 kg Ammoniumfulfat die Ausgabe für je 100 kg auf: 


1) Wagner⸗Fiſcher's Jahresber. 1884, S. 311. 
12* 


180 Berarbeitung de8 Ammoniakwafiers. 


100 kg 60grädiger Schweſetſur . ee DE. 


100 u Kohle. . . . ren, 
205 RM. ee Or 
Verpadung. .. Senne. 0 
Löhne und Verwaltung . FE: 7 BER 
Reparaturennn. 2,0 
.* Fuhrlöhne u. dergl. . » » 2 222. 10, 
Amortifation und Zinfen . - 2. 2.....60, 
23,5 Mt 
Big. 56. J 


Bei der neueren Conftruction dieſes Apparate baut man bie beiden 
Keſſel A und C in cylindrifcher Form aus einem Stüde. Die gefichte Kall- 
mild, wird mittelft einer Membranpumpe eingeführt. Der Kalkmilchbehälitt 
ift ein längliches, eifernes Gefäß mit einer verticalen, aus einem feinen Sicbe 
beftehenden Zwiſchenwand. Das rohe Gaswaſſer wird jegt allmälig auf km 
in ig. 56 verdeutlichten Wege vorgewärmt. a ift der Dbertheil der Colonne, 
b das Gasrohr, c der Gaswaffer-Borwärmer, d Einftrömung des falten Gab 
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waffers; e Ueberlauf defjelben und Einfauf in die Colonne; f Abzugsrohr für 
das gefühlte Gas. Beim Vorwärmen des Gaswaſſers nach dieſem Verfahren 
muß man die Säure im Saturator 60° ftark nehmen. Wenn man ſchwächere 
Säure (von 50° B6.) nimmt, fo muß die Vorwärmung des Gaswaſſers durch 
die Abhige der Gafe ans dem Saturator geſchehen, damit in biefem genügende 
Verdampfung eintritt. 

Ein volftändiger Apparat für ſchwefelſaures Ammoniak mit Bleitaften, 
Gaswaſſer⸗ Vorwärmer ꝛc. für zehn Tonnen Gaswaſſer koſtet jegt 3500 Mt., 
und e8 find eine große Anzahl derfelben in Thätigkeit. 


Apparat von Grüneberg und Blum. 


Während die älteren Gritneberg- Apparate für directe Feuerung ber 
ſtimmt find, eignen fi) die von Grüneberg und Blum patentirten 
‘Big 57. 


(D. RP. Nr. 33320) beffer für alle Fälle, wo man iiber Dampf disponirt; 
Fig. 57 zeigt diefen Apparat, wie er zur Darftellung von Ammoniumfulfat 
beftimmt ift, und wie er von dberBerlin-Anhaltifhen Maſchinenbau— 
Actiengefellfhaft in Berlin und Deffan ſchon feit mehreren Jahren ge- 
baut wird. Er befteht aus vier Abteilungen, und zwar bem Zellenvorwärmer a 
zur Austreibung des flüchtigen Ammoniats mittelft Dampf, dem Kalftefiel B 
zur Austreibung des gebundenen Ammoniaks mittelft Zuführung von Kalkmilch 
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in die Fochende lüffigkeit, dem Kochkeſſel C, in welchem durch eine ofiene 
Dampfichlange Dampf eingeführt wird und dem Saturator D, in welden 
das entbundene Ammoniak mit Schwefelfäure gefättigt wird. 

Das zu verarbeitende Gaswafler tritt oben in den Apparat ein, gelangt 
in dem Bellenvorwärmer von Zelle zu Zelle, gebt dann in den Kallleſſel B 
und von da in den Kochkeſſel C. Der Dampf fteigt umgekehrt aus Schlange e 
von dem Kochkeſſel CO nad) dem Kallkkeſſel B auf und gelangt durch bie ein: 
zelnen Zellen im Zellenvorwärmer a vereint mit Ammoniakdämpfen nad) oben. 
Hervorzuheben ift die ausgezeichnete Wirkung der Treppe im Kallkeſſel, anf 
welcher das Wafler, indem es von Stufe zu Stufe abwärts fließt, durch ben 
jedesmal größeren Umfang der folgenden Treppe immer feiner vertheilt wird, 
fo daß es zulegt in ganz feinen Schichten mit dem entgegentretenden Dampfe 
in Berührung kommt. Dadurd) findet ein nahezu vollftändiges Abtreiben des 
Ammoniakwaſſers ftatt, welches nad, vollftändiger Ausnugung durch ein Kohrr 
mit Wafferverfchluß und Hahn ins Freie gelangt. Zur Beobadjtung der 
Arbeit im Apparate befindet fi) fowohl am Kaffkeffel, wie auch am Ablauf: 
rohre je ein ftarkes Waflerftandsglas. Die nöthige Menge an Kalkmilch (im 
Mittel 10 bis 12kg Kalt anf 100kg (NH,)SO,) wird durch bie Hand⸗ 
pumpe ZZ aus einem eifernen, mit Siebblech verfehenen Kaften in Zwiſchen⸗ 
räumen von etwa zehn Minuten in ben SKalkleflel gepumpt. Der Röhren 
vorwärmer EZ, welcher mit Kefleldampf geheizt wird, dient zur Erwärmung 
des Ammoniafwaflers vor feinem Eintritt in den Apparat. 

Die im Abtreibapparate entwidelten Ammoniakdämpfe werben durch eine 
Rohrleitung p in den mit verdüinnter Schwefelfäure (etwa 42 bis 45° Be.) 
gefüllten Sättigungsfaften D geleitet, welcher aus Holz bergeftellt und mit 
10 mm ftarfem Walzblei ausgejchlagen iſt. Eine darin eingeftillpte und auf 
den Kaftenwänden ruhende, runde Bleiglode g trägt in der Mitte ein ftartee, 
unten offenes Einhängerohr aus Hartblei, durch welches die Ammoniakdämpfe 
gezwungen werben, durch die den Kaſten bis zu dreiviertel feiner Tiefe füllende 
Schwefelfäure zu ftreichen. 

Die durch diefelbe nicht abjorbirten, hauptſächlich aus Schwefelwafleritofl 
und Waſſerdampf beftehenden Gafe gelangen durd) Rohr F in das oberhalb der 
Glocke aufgeftellte Bleigefüß m, welches wechjelfeitig derart mit Scheidewänden 
verjehen ift, daß durch diefelben etiwa mitgerifiene Säuretheilchen zuritdgehalten 
werden. Nach dem Ausjcheiden der Feuchtigkeit durch geeignete Vorrichtungen 
(eitet man die Gaſe, wo es angängig ift, zum nächſten Schornftein, oder falls 
eine Beläftigung der Nachbarfchaft zu befürchten fteht, in eine der fpäter zu 
befchreibenden Vorrichtungen zur Entfernung des Schwefelwaflerftoffs. 

Unter der Bleiglode im Sättigungstaften bildet ſich das Sulfat am leb⸗ 
hafteften und es ift deshalb nöthig, daſſelbe von Zeit zu Zeit mit Hilfe einer 
hölgernen Kritde nad) vorn in den Kaften zu ziehen, und, wenn die Flüſſigkeit 
hierin nahezu neutral ift, was ſich ſchon an ihrer orangegelben Farbe, nöthigen: 
falls aber durd) Yadınuspapier erfennen läßt, mit einem kupfernen Seiher aus: 
zufchöpfen. Das ausgefchöpfte ſchwefelſaure Ammoniak läßt man auf einer 
verbleiten Abtropfbithne ablaufen und bringt die abtropfende Mutterlauge wieder 
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in den Sättigungsfaften zurlck. Das ſchwefelſaure Ammoniak gelangt von 
der Abtropfblihne zum weiteren Trodnen in ‚einen verbleiten, gut geheizten 
Lagerraum ober wird mit Hllfe befonderer Trodenmafchinen getrodnet und zu 
gleihmäßigem Korn vermahlen. 


Fis. 68. 


Fig. 58 zeigt nad) einer Lichtbildaufnahme die Anordnung von fünf 
Grüneberg-Blum’fchen Apparaten zu je 30000 Liter Durdlaß in 
24 Stunden, alfo mit einer Gefammtleiftung von täglich, 150 cbm Gaswaſſer, 
in der chemiſchen Fabrif von Kunheim & Co. in Niederfchönweide bei Berlin. 
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Bei rihtigem Gange des Apparate® muß das Manometer am Dampf: 
rohre ſtets den gleichen Drud anzeigen, da8 Waffer in den Baflerftandegläjen 
darf nur. wenig ſchwanken, der Ablauf des Waſſers muß beftändig und ruhig 
ftattfinden umd die Säure im Saturator ruhig mit leifer Bewegung kochen. 
Es ift unbedingt darauf zu achten, daß das Gaswaſſer feinen Gehalt an 
tohlenfaurem Ammoniak bereits im Zellenvorwärmer abgiebt; gelangt dies in 
den. Kalkkeſſel, fo bildet fich kohlenſaurer Kalk, welcher den Apparat verftorft. 
Zur Beobachtung des richtigen Ganges des Apparates ift an ber unterſten 
Zelle ein Probehähnchen angebradht, aus welchem man von Zeit zu Zeit eine 
Probe entnimmt und mit Chlorcalctumlöfung verjegt. Bilder fi} dabei ein 
Niederfchlag von kohlenfaurem Kalt, fo arbeitet der Apparat nicht correct ımb 
e8 muß mehr Dampf zugeführt werden. Das Abwafler ans dem Apparate 
darf im höchſten Falle 5 Thle. Ammoniak in 100000 Thln. enthalten. Kine 
Berftopfung defielben kann auch eintreten, wenn das Ammoniakwaſſer vor feiner 
Verwendung nicht gut von Theer gereinigt worben ift, welcher fich beim Kochen 
zu einem Klumpen zufammenballt und die Ueberlaufröhrcdhen der Colonnen ver- 
ftopft. Berftopfung durch kohlenſauren Kalk tritt bei uugenligender Arbeit der 
Zellen am meiften an den Stülpröhren des Kallkeſſels auf. Man flellt in 
diefem alle den Apparat ab, läßt ihn abkühlen und Holt jänumtliche Stülp⸗ 
rohre durch die Mannlöcher heraus, um fie zu reinigen. Der Schlammjad 
unten an der Treppencolonne, jowie das Ablaufrohr können bei vorkommenden 
Berftopfungen durch Abnahme der Blinddedel und Aufrühren des Kalkabfages 
mit einem ftarken, fpigen Stabe gereinigt werben. 

Diefe Ammoniakblafen werben in ſechs verfchiedenen Größen, jur 
Deftillation von 6000 bis 30000 Liter Gaswafler, in 24 Stunden an 
gefertigt. Nach zuverläffigen Zeugniffen functioniren fie fehr gut; in dem 
ablaufenden Wafler wird im Durchſchnitt nur 0,05 Proc. NH, gelafien; jie 
brauchen wenig Dampf und wenig Arbeit, und verurfadhen keinen Geftanf und 
feine Mithe. 

Watfon Smith!) giebt nebenftehend (f. Tabelle S. 185) eine Berech⸗ 
nung über die Verarbeitung der bei der Deftillation von 35000 Kohlen 
gewonnener 3500t Gaswaller vom fpecifiichen Gewichte 1,027 in einem 
Grüneberg-Blum⸗-Apparate. 


Apparat der Berlin⸗Anhaltiſchen Maſchinenbau⸗-Actiengeſellſchaft. 


Neuerdings empfiehlt die Berlin Anhaltiſche Maſchinenbau— 
Actiengeſellſchaft ihren in Fig. 27 abgebildeten Abtreibeapparat zur 
Herſtellung von ſchwefelſaurem Ammoniak, wobei an der übrigen Apparatur 
nichts geändert ift. 


1) Industries 1886, p. 242. 
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| greis — 








Preis 
f sh. | £ ah. d. 
Schwefeljäure von GO Bé .............. 389 t | 0 778 — — 
Kalt.. ... ... 71t 12%, | 4 7 6 
Arbeit 4 Mann 50 Wochen ...... 5 | 20 — — 
Aohlen.................... 1751| 8 | 70 — — 
Verpackung.................. — 155 12 — 
Diverſe Reparaturen. ren —12116 14 — 
Amortiſation auf 309 £ für Apparate, und 150 £ für | 
Gebäude, zufammen 450 £, à 10 Proc. : . . — 46b6 — — 
Zinſen auf 450 £ und 100 £ für Boden, & 5 Proc.. .- ı 2710 — 
Gaswaſſer von 1,027... » 2 2 20 rennen 3500 t , 12 | 2100 — — 
Sejammtloften. -. - » 2 > 22020. . 3537 3 6 
| 
Ausbringen, ſchwefelſaures Ammoniak 389t a Ilsh.. . 4279£ — sh. —d. 
Abzug der Koften . . . 2 2 2220. 35397 „ 3, 6„ 
Gewinn.. enr nen 691 £ 16sh. 6d. 


oder etwa 14000 Mt. 


Vig.59 (a. f. S.) giebt eine Anficht der Apparate in einer Ammoniakfabrik 
anf Zeche Eonftantin IV der Herren Dr. E. Dtto & Eo., Dahlhaufen. 

Das fchwefelfaure Ammoniaf wird mit Hülfe von Trockenmaſchinen ge 
trocknet und zu gleihmäßigem Korn vermahlen. — Sehr zu empfehlen ift das 
Zrodnen des Salzes durch Centrifugen. Nachdem die Lauge auf der Abtropf- 
bühne zum größten Theile fich abgejchieden bat, was nach 1/, bis ®/, Stunden 
nad) dem Ausichöpfen des Salzes gefchehen ift, wird das Salz in die Trommel 
der Eentrifuge gebracht, in welcher e8 nad wenigen Minuten volltommen troden 
gefchleudert ift, jo daß es direct in Säcke gefüllt werden kann. 


Feldmann's Apparat. 


A. Feldmann Hat einen Anımoniakdeftillationsapparat conftruirt 
(D. R.⸗P. Nr. 21708), welcher ſich ebenfalls fehr bewährt hat. Es ift eine 
Dampfblafe, geeignet zur Yabrikation von fchmwefelfaurem Ammoniak, Salmiaf- 
geift oder concentrirtem Gaswaſſer. Sein PBrincip ift das einer continuirlid) 
wirkenden Colonne, in der ſowohl das flüchtige als auch das durch Kalk frei 
zu machende fire Ammoniak ausgetrieben wird. Im Uebrigen ijt das Princip 
der Dephlegmationscolonne daſſelbe wie bei allen analogen Apparaten. Der 
Apparat, Fig. 60 (S. 187), braucht verhältnigmäßig wenig Raum, nämlid) 
ein folder zur Deftillation von 8 bis 10 t Gaswafler in 24 Stunden 
5 x 4 x 3m. 

Er befteht aus der Colonne A, dem Zerſetzungsgefäße B und ber 
Colonne C. Das Gaswaſſer fließt aus dem Vorrathsbehälter a in den Speife- 
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trog b, deſſen Zwed es iſt, einen regelmäßigen Abfluß in die Colonne A durch 
das Robr c. den Röhren» Borwärmer J und das Robr d zu erreichen. Hier 


D durch alle Kammern auf und verläßt, beladen mit Ammoniaf, die Colonne bei i. 
Zufegt kommt er unter der Bleiglocke F' an, welche theilweife in die in dem 
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Bleikaſten E enthaltene Schwefelfäure eintaucht. Das Ammoniak verbinde 
jih mit der Schwefelfäure; die nicht abforbirten Safe CO,, H,S xc., gemüſcht 
mit Waflerdampf, ſammeln fich unter F und gehen durch bas Abführungeroht k 
in den Borwärmer J. Dieſer gleicht in feiner Wirkung volllommen dem bei 
Grüneberg's Apparat befchriebenen. 

Die gewöhnlichen Größen des Apparate find die zur tägliden Deſtilla⸗ 
tion von 5, 10 oder 15t Gaswaſſer; aber er kann für viel größere Mengen 
eingerichtet werden. Zu GSilvertomn ift ein Apparat zur Verarbeitung von 
80 t, zu Runcorn ein folcher fir 200 t Gaswaſſer in 24 Stunden. 

Auch diefer Apparat treibt nach zuverläffigen Berichten das Ammonial jo 
gut wie vollftändig, nämlich bis auf 3 bis 5 Thle. NH, in 100000 Zhln. 
Waſſer, aus. 

Ein ſehr auffallendes Beiſpiel des Unterſchiedes zwifchen dem alten 
Zweikeſſel⸗Syſtent mit directer Feuerung und den rationellen neuen Apparaten 
wird durch einen Bericht der Bielefelder ftädtichen Gasfabrik geliefert. Man 
verarbeitete dafelbft früher nur 21/5 t Gaswafler in einem Zweikeſſel⸗Apparate 
mit directer Teuerung. Das Refultat der Arbeit von 100 Tagen war 466 Etr. 
feuchtes, grünliches Sulfat mit faum 20 Broc. Stidftoff. Der Lohn pro 
Centner Sulfat betrug 0,91 M., der Kolsverbrauch 2,87 Scheffel — 0,86 Mt. 
Nach Errichtung einer Feldmann'ſchen Blafe flieg der tägliche Verbrauch 
von Gaswaſſer auf 71/, bi8 St; das Ausbringen von Sulfat auf die deftillirte 
Kohle war 0,9 Proc. Die Ausbeute von 63 Arbeitstagen war 684 Ctr. 
faft weißes Sulfat, mit 20,68 Proc. Sticſtoff Die Koſten pro Centner 
waren wie folgt: 


82,6 Pfd. Schwefelfäure, 660 Bé., zu 4 Mk. pro Centner. 3,30 Mt. 


1,5 Scheffel Koks, zu 0,30 Mt. pro Schefel. .... 045, 
Lohn (zu 4,25 Mt. pro Tag). . . 202.0. 040 „ 
Kalt . . nn. 015 
Diverje (Beleuditung, Schaufeln x). en... 015 - 
Amortifation und Zinien - >» » 2 2 0 20202020. 100 „ 
5,45 M. 


Feldmann!) betont, daß fein Apparat die Schwierigkeit einer Ber 
ftopfung der Colonne durch Niederfchlagung von Kalt und Kalkfalzen in viel 
einfacherer Weile al P. Mallet vermeidet, und daß die Anwendung einer 
Kolonne aud) zur Austreibung des firen Ammoniaks geftattet, dieſes nicht nur 
in der möglichft vollfommenen Weife, fondern aud) mit einem Minimum von 
Dampf zu thun. Von Grüneberg's Apparat unterjcheibet fid) Feldmann $ 
Gonftruction wefentlic daburd), daß bei ihr das Gaswaſſer nad) Austreibung 
des flitchtigen Ammoniaf8 mit Kalt gefättigt und dann in einer zweiten Colonne 
in flarem Auftande des firen Ammoniaks beraubt wird. 

Ein neuered Patent von deldmann 2) hat einen Ammoniafdeftillationt- 
apparat zum Gegenftande, der aus einem Kallkeſſel und einer Anzahl ring 


1) Journ. f. Gaßbel. 1885, S. 768. — *) D. R.P. Nr. 71909; Zeitiär. i. 
angew. Chem. 1894, ©. 58. 
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förmig darum angeorbneter Deftillirzellen befteht. Die zu beftillircnde 
Flüſſigkeit tritt in die oberfte derfelben ein, durchfließt diefelben der Reihe nad) 
und gelangt, befreit von flüchtigem Ammoniak, in den Kalkkeſſel, in welchen 
zeitweije Kalkmilch eingeführt wird. Wenn eine Ammoniafflüffigkeit nur fires 
Ammoniak enthält, oder wenn alles Ammoniak mit Kalt behandelt werden 
ſoll, jo können die Zellen iiber dem Stande der Kalkmilch, welche nur das 
Austreiben des flüchtigen Ammoniaks zu beforgen haben, wegfallen. | 

Zur Herftellung von fchwefelfaurem Ammoniat aus Gaswafler, com- 
binirt mit dem Verfahren zur Regenerirung des Schwefel aus Schwefel: 
waflerftoff, hat auch W. T. Walter!) eine rotirende Kolonne conftrnirt, die 
jpäter von E. und W. Walter verbefiert worden ift, aber nichts wefentlich 
Neues bietet. 


Hirzel’8 Apparat. 


H. Hirzel hat unter Zugrimdelegung feiner Deftillitcolonne (D. R.⸗P. 
Nr. 64 367) folgende Einrichtung zur Herftellung von fchwefelfaurem Ammoniaf 
conitruirt, welche durch die Fig. 61 und 62 (a.f. S.) im Grund» und Aufriß dar- 
geftellt wird. Das zu verarbeitende Gaswaſſer wird durd) die Dampfpumpe D in 
den Borwärmer C und aus diefem in den oberen Theil der Colonne E in 
continuirlihem, regulirbarem Strome eingetrieben und kommt in der Colonne 
mit dem von unten emporfteigenden Waflerdampfe in Berührung, weldyer die 
im Wafler enthaltenen flüchtigen Ammoniakverbindungen, befondere Ammo⸗ 
niumcarbonat » und Sulfhydrat, mit fortführt. Bon denfelben befreit, verläßt 
das Gaswaſſer ungefähr in der Mitte der Colonne diefelbe, fließt aus ihr in 
das verfchloffene, mit Ruhrwerk verjehene Gefäß A ab, in welchem es durd) 
Pumpe D mit der zur Zerſetzung der firen Ammoniaffalze nöthigen Menge 
Kalkmilch aus dem Gefäße B gefpeift und darauf wieder in die Kolonne zurüd- 
getrieben wird. 

Das hier durch die Kalkmilch entbundene Ammoniakgas gelangt im Ge⸗ 
mifh mit Wafjerdampf, kohlenſaurem Ammoniak und Schwefelammonium je 
nad) der Stellung der betreffenden Abfperrichieber in einen der beiden mit 
Scmwefelfäure halbgefüllten Bleikäſten Q oder Q’ unter eine barin angebradjte 
Glocke. Die unter der Glode von Q oder Q’ frei gewordenen Gaſe ftrömen 
mit den unverbichtet gebliebenen Waflerbämpfen durch den Ueberjchäumer U, 
welcher mitgerifjene Säuretheilhen zurüdhält und nad) Q oder Q’ zurlidführt, 
in den Borwärmer C, wofelbft fie einen Theil ihrer Wärme an das in befon- 
derer Scylange durch C fließende Gaswafler abgeben, bevor fie aus C ins 
Freie oder in den Canal eines Schornfteins gelangen. 

Das in Q und Q’ bei fortg jegtem Betriebe fi als Fryftalliniiches 
Bulver ausfcheidende Ammoniumfulfat wird aus den Käften herausgeſchaufelt 
und auf den fchrägen Flächen R und .R’ abtropfen laflen. In dem Maße, 
als ſich feftes Sulfat abjcheidet, wird frifche Säure nachgefüllt. Die Apparate 


1) E. P. Nr. 16806, 1887; Zeitichr. |. angew. Ehen. 1889, S. 102. 
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werden“ mit einer Peiftungsfähigfeit von 1000 bis 40000 Liter Gndwafler | 


pro 24 Stunden gebaut. 
ig. 61 u. 62. 


Wir erwähnen ferner die Patente von Davis (E.P.Nr. 16349, 1888), 
Ellis (€. P. Nr. 13003, 1889), Holgate (€. P. Nr. 3684, 1890) und 
Mather (E. P. Nr. 17824, 1892). Dempfter (E. P. Nr. 22602, 1893) 
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läßt die in einem Vorwärmer erhigte Slüffigkeit in ein Gefäß laufen, in 
welches durch nad) unten perforirte Röhren Dampf eingeblafen wird; oben ift 
das Gefäß mit einer Spritplatte verfehen, welche die durch) den Dampf nad 
oben gerifiene Fliffigfeit in einen Sprühregen verwandelt, wodurch fie ihr 
Ammoniak leiter abgiebt. Durch einen Ueberlauf gelangt die Flüffigkeit in 
ein zweites Gefäß, in welchem fie mit Kalkmilch zufammentrifft und hier auch 
ihr fire Ammoniak in gleicher Weife abgiebt wie oben. 

Spence md Gildrift (E. P. Nr. 7485, 1893) befchreiben verfchiedene 
Berbefferungen an der Colonne, welche e8 ermöglichen, daß die zugelaufene 
Kalkmilch id) gut mit der von freiem Ammoniak bereits erichöpften Ylüffig- 
keit emiſcht. 

Der Ammoniakdeſtillirapparat von I. L. Edelt!) beſteht aus zwei 
Kefieln, welche durch einen Stugen mit einander verbunden find und deren 
oberfter gleichzeitig eine Colonne trägt, durch welche das Gaswaſſer eingeführt 
wird. Die Erhigung erfolgt durch Imjectoren, welche die Flüffigkeit gleid)- 
zeitig mifchen. Der Kalt wird in den oberen Keſſel eingeführt, während bie 
legten Spuren Ammoniak im unteren Kefjel auögetrieben werden. Die Er- 
findumg bezieht fich lediglich auf ein als Hahnkülen au@gebildetes Ueberlaufrohr, 
welches die beiden über einander angeordneten Keſſel verbindet und es ermög- 
licht, da8 ziemlich erjchöpfte Wafler aus dem oberen Keſſel einer befonderen 
Nachkochung zu unterziehen. 

E. Bowen?) (E.P.Nr.18356, 1889) deſtillirt Gaswaſſer oder ammo⸗ 
niakaliſche Flüffigkeiten in einer Blaſe mit Kalt und leitet gleichzeitig erwärmte 
Luft oder Sauerftoff in die ſiedende Flüffigkeit, fo daß ein Gemiſch von 
Ammoniak mit Luft oder Sauerftoff in die mit einer Löſung von Eifenvitriol 
beſchickten Vorlagen eintritt. Das Eifenoryduljalz wird dadurch orydirt, das 
Eifen als Oxydhydrat gefällt und aus der Löſung das Ammonſulfat auf be 
fannte Weife gewonnen. Das Verfahren bezwedt in erfter Linie eine Beſei⸗ 
tigung des Schwefelwaſſerſtoffs. 


Specialapparate zur Verarbeitung des Ammontalwajfers 
aus Kloakeninhalt (Spüljaude :c.). 


Eine große Anzahl von folhen wird von C. Bincent in Froͤmy's 
Encyclopsdie Chimique, 2. Section, X. Band, 4. Thl., S. 14 ff., beſchrieben. 
Die meiften derſelben haben eine befonders empfehlenswerthe Züge, wie die 
älteren Apparate von Figuera, von Margueritte und Sourdeval u. a. m., 
oder aber es find nur verfchiedene Formen der Combination von Kefjeln mit 
Dephlegmationd-Colonnen und Vorwärmern, die im Principe von den [con 
befchriebenen nicht abweichen, wie die Apparate von Lair, von Sintier und 
Muhé u. A. Derjenige von Hennebutte und Baursal hat eine jehr 


1) Chem. Ind. 1893, ©. 451; Zeitſchr. |. angem. Chemie 1893, ©. 529. — 
2) Ehem.3tg. 1891, ©. 672; Chem. Ind. 1893, ©. 340, 
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eigenthimliche Form, aber immer bafjelbe Princip. Wir müſſen für Berdrei- 
bungen und BYeichnungen diejes Apparates auf Vincent's Schrift verweilen, 
ebenfo für die Beichreibung von Chevalet's Apparat zur Behandlung von 
dider Spüljauche, des „tout-venant“, d. h. des gefammten bretigen Gemiſches 
von Kloaleninhalt, Düngergruben- 2. Wir wollen jedoch zwei andere für 
diefen Zweck beftimmte Apparate befchreiben. _ 


P. Mallet's Apparat zur Behandlung dider Spüljaude. 


Der Apparat, Fig. 63, befteht aus einem Nöhrenerhiger A ; einem röhren⸗ 
fürmigen „Analyſeur“ B; einer gußeifernen Colonne C, 1,5m im Durch⸗ 
mefler, welche als Dephlegmator dient und mittelft eines hohlen Geftelles aui 
der 2m weiten Colonne E ruht. Dieſe enthält eine Anzahl von Beden mit 
Löchern in der Mitte, eine centrale Welle läßt Schaber im jeder einzelnen 
Kammer wirken. Der Schlamm - Abiheidungsapparat F' bildet die Baſis dee 
ganzen Syftens. Der Schlamm wird in Wagen W entleert, während ber 
klare, fiedend heiße Theil der erfchöpften Ylüffigkeiten in den Borwärmer A 
und nad) völligem Erkalten durch das Rohr s abfliekt. 

Der frifche Kloaleninhalt wird durd) eine Pumpe durd das Rohr a m 
den Borwärmer A gefchafft und geht durch defien Röhren hindurch; auf feinem 
Wege wird er durch das heiße Abwaſſer erhist, das in der umgekehrten Kid. 
tung cirenlirt, ehe es durch s abfließt. Die Jauche fteigt dann durch das 
10 cm-Rohr d in den Analyſeur B, in dem fie durch die aus dem Xectificator 
C kommenden Dämpfe weiter erhitt wird; fie tritt hierauf durch das S⸗Rohrc 
in die zehnte Kammer der Colonne C ein und ſinkt in diefer herab und gelangt 
durd) d in die Rührcolonne P. Während dieſer Zeit werden die flüchtigen 
Ammoniakſalze durd) die aus E kommenden heißen Dämpfe audgetrieben und 
entweichen durch L, gehen durch den Retificator C, wo fie fi) mit Ammoniak 
anreichern, dann in den Analyſeur B, wo fie das legte Waſſer abgeben und 
entweichen zulegt durch ZT in den Schwefelfäure-Saturationsfaften. Die m 
condenfirbaren Gaſe werden unter einen Feuerroſt geführt und verbrannt. Che 
die ihrer flüchtigen Ammoniakjalze beraubte Jauche dur d nad) E gelangt, 
wird fie mit dur) K eingepumpter Kalkmilch vermengt, in dem Berhältnik 
von 8 Kg Kalt auf 1t Jauche. Die Wirkung der Rührcolonne E ift gan 
analog der ©. 150 erwähnten. Die ericjöpfte Iauche finkt nun durch das 
S:Rohr m in den 2 m weiten Schlamm-Abfonderungsapparat F, wo fie einen 
ſehr großen Geſchwindigkeitsverluſt erleidet, was, zugleic, mit der Wirkung det 
Kalkes auf die Eiweißftoffe, ein fchnelles Abfigen der feiten Verumreinigungn 
bewirkt. Mittelft der beiden Bodenventile wird der Schlanm in die Wagen 
W entleert, und kann vor der Abfendung durch eine Filterpreſſe gedrädt 
werden. Die aus F herausſtrömende Mare Flüſſigkeit dient in oben beihne 
bener Weife zur Vorwärmung von friiher Sauce in A. Die nöthige Er 
hitzung wird durd) directes Einblafen von Dampf mittelft des 3 em⸗Tampf⸗ 
tohres v, gerade Über dem Boden von Z, hervorgebradit. 

Diefer Apparat fann in 24 Stunden 65 t Jauche verarbeiten. Er if 





Ammoniat aus Jauche etc. 


Fig. 68. 


QungerRöhler, Eteinfohlentbeer. 11 
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leicht zu reinigen, da alle Ueberläufe in außen angebrachten Buchſen befindlich 
find, die durch Abnehmen der Flanſchen zugänglic, find. 

Einer diefer Apparate ift feit 1881 zu La Treöne bei Bordeaur in guter 
Arbeit begriffen, und es fcheinen auch nod andere Exemplare davon in Franf- 
reich zu functioniren. 


Lencauchez' Apparat 


arbeitet bei vermindertem Drucke und beſteht aus zwei ganz verfdiebenen 
Theilen. Der eine derſelben, welcher in Fig. 64 und 65 gezeigt iſt, heißt bie 
Big. 64. Fig. 66. 


„Barometriſche Kammer“ und dient zur Austreibung ber flüchtigen Ammonial- 
ſalze. Es ift ein ſchmiedeeiſerner Cylinder} A von 2,3 m Durchmeſſer und 
3,5 m Höhe, angebracht auf einer eifernen Säule B von lOm Höhe, an 
deren Boden ein Heberrohr die erfchöpfte Flüffigkeit in den Behälter C ab- 
fliegen läßt. In diefer Kammer wird ein gutes Bacuum durch eine Luft- 
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pumpe unterhalten, welche beftändig die von der Jauche ausgegebenen Gaſe 
und Dämpfe anfangt. Diefe werben wie gewöhnlich in Schwefeljäure geleitet, 
während bie erfchöpfte Slüffigfeit am Boden der Säule B abläuft, in welcher 
fie dem Atmofphärenbrud entſprechend hoch fteht. 

Die Kammer A ift in drei Abteilungen getheilt, in welchen ebenfo viele 
Heine Turbinen TTT, durch die Riemenſcheibe p bewegt, bie in das Rohr a 
eintretende Jauche dreimal in einen feinen Sprühregen verwandeln, was das 
Entweichen der flüchtigen Ammoniaffalze jehr befördert. Die Erwärmung ber 
Fluſſigkeit erfolgt durch Abdampf von der Mafchine mittelft des Rohres E. 
Die durch F und G austretenden Gafe und Dämpfe gehen abwechjelnd durch 
einen von ben beiden Gättigungsapparaten KK’, welche ähnlich wie bie 
Kammer A eingerichtet find. Sie find 1,8 m weit und haben horizontale 
Scheibewände, um bie Säure in Tropfen zu vertheilen. Die Menge der Säure 


Fig. 66. 


umb die Zeit ihre Aufenthaltes in dem Süättigungsgefäße muß fo regulirt 
werben, daß alles Ammoniaf abforbirt und die Säure doc; gefättigt wird. Die 
Löfung des ſchwefelſauren Ammoniaks läuft durch die Säule hinab und durch 
den Heber S in ein Kryftallifirgefäß. Die Röhren M und M’ führen die 
übelviechenden Gafe ab, welche durch die Luftpumpen abgefaugt, von Feuchtig⸗ 
teit durch Abkühlung befreit und wie gewöhnlich verbrannt werden. Die ſich 
dabei condenfirende, etwas Ammoniaf enthaltende Fluſſigkelt wird in den zu⸗ 
nähft zu beſchreibenden Apparat gefchidt. 

Fig. 66 zeigt denjenigen Theil von Lencauchez' Apparat, in weldem 
die „firen“ Ammoniaffalze behandelt werden. Es ift ein horizontaler Eylinder 
von 3m Durdjmefier und 10m Länge, mit der Länge nach durchgehender 
Welle und Nührflügeln zum Durchmiſchen der Fluſſigkeit mit Kalkmilch. 
Zwiſchen den Flügeln befinden ſich fieben Scheidewände, cc, zur Verminderung 
der Durchgangsgeſchwindigleit der Gafe, welde den Cylinder in acht gleich 
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große Kammern theilen. ‘Die erſte Scheidewand von links aus reicht bis zun 
Centrum des Cylinders; die folgenden reichen immer nur um je 15 cm weniger 
tief herab. Ein Rohr V tritt in die zweite Kammer ein und führt berfelben 
Abgangsdampf von einer oder zwei Dampfmaſchinen zu; auf der legten Kammer 
fteht eine gußeiferne Rectificationscolonne B. Die erften Platten der Colonne 
haben einfache Löcher ohne Becher, um nicht durd) die von unten im die Höhe 
geſchlenderten feften Stoffe verftopft zu werben; ber obere Theil der Colonne 
fteht in Verbindung mit zwei Rüdflußfchlangen und einem Recipienten fir rohet 
concentrirtes Ammoniahwaflerr. Wenn man Sulfat machen will, werben bie 
Schlangen nicht fo ftarf abgekühlt und die Dämpfe aus denfelben in einen 
Schwefeljäurelaften geführt. 

In diefen Apparat wird die in der „Barometrifchen Kammer“ ihrer 
flüchtigen Ammoniaffalze beraubte Flüffigkeit durch a bei der dritten Solonnen- 
kammer eingeführt; fie läuft dort herab und gelangt nad) EZ, wo fie mit Kalt 
vermifcht wird. Das fire Ammoniak wird hier frei gemacht und allmälig an 
die verjchiedenen Kammern abgegeben; es geht von einer zur anderen, indem 
es durch eine Mifchung von Kalk und Flüſſigkeit Hindurchftreicht und dabei 
jedesmal einen Drud von 15cm überwinden muß. Nach etwa einer halben 
Stunde gelangt die jegt völlig erfchöpfte Flüffigfeit an ber anderen Seite dee 
Cylinders an und läuft durch das S-Nohr S ab. 

Dieſer höchſt finnreich conftruirte Apparat ift denn doch gar zu complicitt 
und bat ſich nicht außerhalb Frankreichs verbreitet; in England und Deutid- 
fand erreicht man den Zweck mindeftens ebenfo gut mit viel einfacheren Appa⸗ 
raten, von denen in dieſem Capitel ſchon eine ganze Anzahl beſchrieben 
worden find. 

A. Mylius!) Hat fi einen Apparat patentiven Laffen, welcher von einer 
Deftillation diefer Abwäfler Abftand nimmt und auf der verdunftenden Wir⸗ 
fung der Tuftleere beruft. Das auf bekannte Weife mit Kalkmilch geflärte 
Abwafler läßt er in einem evacnirten Kaften an Tüchern herabriefeln, welche 
e8 in Yolge der Capillarität aus entiprechenden Rinnen anfaugen; in gleicher 
Weile läßt er aud) verdünnte Schwefelfäure an Tüchern aus Asbeſt herab: 
fließen. In Folge der hohen Luftleere und der großen Oberfläche der Tücher 
verdampft das Abwaſſer jehr raſch und füllt fich der Apparat mit Ammomial: 
dampf, welcher von der an den Tüchern herabriefelnden Schwefeljäure abſor⸗ 
birt wird, 

Einen colonnenartigen, continuirlich wirkenden Apparat, der gleichfalls 
ſich der Luftleere unter Ausſchluß der Erwärmung bedient, hat H. W. Seiffert?) 
conftruirt; ähnlich wie bei den vorigen an Tüchern, riefeln hier Abwafier 
und Schwefeljäure auf Tellern herab, während das erichöpfte Wafler und die 
mit Ammoniaf angereicherte Schwefelfäure am unteren Ende der Colonne 
durd) Pumpen ins Freie befördert werden. 


I) D. R.⸗P. Nr. 66465; Zeitichr. f. angem. Ehemie 1898, &.155. — N) D.R.-T. 
Nr. 71414; Zeitſchr. f. angew. Chemie 1893, ©. 730. 
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Früher ftammte ja jo gut wie alles Ammoniak des Handel® aus dieſer 
Quelle, aber angefichts der anderen Borräthe an Ammoniak, weldhe in ber 
Steinkohle uns zu Gebote ftehen und mit Leichtigkeit bei der Kolkerei zu ger 
winnen find, befigen heute die Verfahren zur Gewinnung von Ammoniaf aus 
Spüljaude 2c. nur untergeorbnete Bedeutung und können höchſtens fir eine 
Befeitigung der Abwäſſer in hygieniſcher Beziehung in Frage kommen. 


Abjorption des Ammoniaks durh Schwefelfänre. 


Der hierfür beftinnmte Sättigungsapparat muß fo conſtruirt fein, 
daß auf der einen Seite fein Ammoniak der Abjorption entgeht, und anderer: 
ſeits die in Freiheit gefegten Gaſe (Kohlenſäure und Schwefelwaflerftoff) den 
Arbeitern und der Nachbarfchaft nicht chädlich werden. Bei der Beichreibung 
einer Anzahl von Einzelapparaten begegneten wir bereits verjchiedenen Con» 
fiructionen von Sättigungsgefäßen, und erwähnen hier nur die im Allgemeinen 
dabei zu beobachtenden Principien. 

Bei einer Art von Apparaten wird das, mehr ober weniger durch Dephleg- 
mation entwäfjerte Gas von verdünnter Schwefelfäure abforbirt, fo daß ſich 
während der Saturation Fein Salz ausfcheidet; die entflandene Löſung wird 
durch Ruhe geflärt und dann bis zur Kryftallifation verdampft, meift in Blei⸗ 
pfannen mit Dampffchlange, wobei ein unangenehmer Geruch entfteht. Die 
Mutterlauge wird zur Verdiinnung einer friſchen Menge Schwefelfäure benutzt. 
Bei einer anderen Art von Sättigungsapparaten werben die Ammoniakdämpfe 
von ziemlicd, concentrirter Schwefelfäure, etiwa von 1,7, abforbirt, in welchem 
Falle das fchmwefelfaure Ammoniak ficd) im feften Zuftande in dem Saturator 
ausfcheidet und von Zeit zu Zeit auögefchöpft wird. Eine neue Menge von 
Säure wird unaufhörlicd) in dünnem Strahle einlaufen laflen, jo daß das 
Sättigungsgefäß ftetS etwa bis zu demfelben Niveau gefüllt bleibt. Das 
zweite Verfahren hat den Vortheil, continuirlich zu fein und alle Eindampfungs« 
foften zu erjparen, aber den Nachtheil, daß die Flüſſigkeit fi nicht Mären 
fann und das Salz nicht fo rein wie bei dem erften Verfahren heraus⸗ 
fommt. 

Die Form der Süättigungsgefäße zeigt folgende Hauptvarietäten. Die 
für verdünnte Säure beftimmte Form ift die eines gefchlofienen, mit Blei aus⸗ 
geichlagenen Gefüßes, welches zum Theil mit Schwefelfäure von 1,4 bis 1,5 
fpecififchem Gewichte gefüllt ift; die Ammoniafdämpfe treten durch ein Rohr 
am Boden ein, welches fich verzweigt und mit vielen Löchern verfehen ift. Die 
durch bie Zerfegung in Freiheit gefegten Cafe, gemengt mit einer großen 
Menge von durch die Reactionswärme gebildetem MWaflerdampf, werden durch 
ein Rohr am Obertheile des Gefäßes abgeleitet und nad) verfchiebenen, fpäter 
zu befchreibenden Verfahren behandelt. Man läßt die Ammoniafdämpfe fo 
lange einftrömen, bis ein mittelit eines Brobirhahnes gezogenes Mufter zeigt, 
daß die Säure genügend gefättigt if. Am beiten läßt man ein wenig Säure 
im Ueberſchuſſe, weil dann die Löfung beim Eindampfen in Bleipfannen mit 
Dampfſchlange weißed Sulfat giebt. 
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Bei concentrirterer Säure wird eine andere Form des Saturators gewählt, 
nämlich, ein nicht vollfommen bededite8 Gefäß, in welches, jo wie die Sime 
fich fättigt, mehr Säure einfließt, entweder continuirlich oder abſatzweiſe. Die 
entweichenden, mit Waflerbampf gemengten Gaſe werden aus bem beieften 
Theile bes Gefüßes durch einen Kamin, Ventilator oder Dampfftrahlapparat, ab: 
gefaugt, welche art genug wirken müfjen, um fein Gas aus bem offenen Theile 
des Gefäßes entweichen zu laſſen. Wenn die Löfung fich mit ſchwefelſautem 
Ammoniak überfättigt hat, kryſtalliſirt dieſes Salz aus, trog der Hit. 
Manchmal läßt man dies fortgehen, bis der Brei zu bie wird, morauf ber 
ganze Inhalt des Gefäßes,vermittelft eines Bodenhahnes in einen Kühler ab: 
gelaſſen wird, aus bem man nad) beenbigter Kruftallifation die Mutterlange 
wieber in das Gättigungsgefäß zuriid pumpt ober ſchöpft. In anderen Fälen 

Big. 67. 


ſchöpft (foggt) man das Salz aus dem Saturator während der Operation 
ſelbſt aus. Dies geſchieht in dem in Fig. 67 gezeigten Apparate, beftchend 
aus einem hölzernen, mit Blei gefütterten und durch bie in die Säure ein 
tauchende Bleitafel a in zwei Abtheilungen getheilten Bleitaften. Die äußere 
Abtheilung ift niedriger und oben offen; ber Boden neigt ſich nach dieſer Seite hin 
Die andere Abtheilung ift durd) einen Dedel gefchlofien, durch den das die An 
niafbämpfe einfaflende Rohr b, das Gasabführungsroht c und das Säurerofrd 
durchtreten. Das während der Operation ausfallende Sulfat wird nad) dem 
offenen Ende hin gezogen und von Zeit zu Zeit mittelft eines durchbrochenen 
Loffels ausgefellt. Die befte Form ift bie in Fig. 68 bargeftellte, wobei ber 
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Boden der offenen Abtheilung vertieft ift und von einem Seiher eingenommen 
wird; das aus ber gefchlofienen Abtheilung herausgezogene Ammoniatſalz fält 
in dieſen Seiher, den man von Zeit zu Zeit heraushebt und entleert. 

W. Arrol und J. Meikle (E. P. Nr. 12174, 1884) haben ſich dieſe, 
den Praktilern längſt bekannte und ſchon in Lunge's Werk von 1867 (©. 147) 
gezeichnete Anordnung patentiren laſſen, mit der einzigen Neuerung, daß ihr 
Saturator nicht aus Blei, fondern aus Kupfer Hergeftellt if. Nach Alk. 
Rep. 1890 und 1891 verwendet man kupferne Gefäße zuweilen ftatt ber 
mit Blei ausgefchlagenen hölzernen ober eifernen; fie find haltbarer, weniger 
veparaturbeditrftig und Tönnen mit Dampfinjectoren zum SHeraustreiben ber 
auge verfehen werben. 

Nah Watjon Smith (Privatmittheilung) ift Folgendes die befte Arbeits⸗ 
weiſe, um völlig weißes Sulfat zu erzeugen. Man bringt in die Vorlage 

Fig. 68. 


Scwefelfäure, welche bis zu dem pafjenben Grade verblinnt ift (etwa 1,4 ſpecif. 
Gewicht), und läßt dann fo lange Ammoniak durchgehen, bis ein ſchwacher 
Geruch danach auftritt. Der Ueberſchuß wird durch ein wenig Schwefelfäure 
weggenommen und bann jofort das außgefchiedene Sulfat fo ſchnell ald mög. 
lich ausgeſchöpft, worauf man wieber von vorn anfängt. Wenn man dagegen 
die Säure allmälig zulaufen und das Gas längere Zeit durchſtreichen läßt, 
wird das ſich ausſcheidende Sulfat ſchwarz; ebenfo, wenn man im erften Falle, 
nachdem die Sättigung der Fluſſigkeit mit Ammoniak ſich durch deſſen Geruch 
zu erfennen gegeben Hat, eine frifche Menge Säure zulaufen und neues Gas 
eintreten läßt, ohne das Sulfat auszuſchöpfen. Letzteres geſchieht mit einer 
Scöpftelle aus verzinntem Eiſenblech mit vielen Heinen Löchern; das Sulfat 
wird auf einen ausgebreiteten Abtropffaften geworfen, von dem die Mutters 
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taugen immer wieder in das Sättigungsgefäß zurüdlaufen. Das Brincip 
diefer Arbeitsweife ift aljo: das Sulfat fofort nad) dem Abfegen und ans 
ziemlich fauren Laugen auszuſchöpfen. 

Man darf bei biscontinuirlicher Saturation nicht itberjehen, daß Löſungen 
von Ammoniakfalgen beim Kochen etwas freies Ammoniak ausgeben. Daher 
fann die ſchon faſt vollftändig gefättigte, fehr heiße Säure das Ammoniak 
nicht vollftändig zurlickhalten, namentlid) wenn die Gasblaſen etwas groß find. 
Aus diefem Grunde jollte man bie Beriifrungspunfte vervielfältigen und, das 
Gasrohr nicht zu wenig in die Säure eintreten laſſen. Bei fehr großen Appas 
raten wilrde man amı beften zwei Saturationsfäften hinter einander anwenden, 
von denen der obere mit frifcher Säure gefüllt iſt; das Gas ftreicht erft durch 
den unteren Kaften, wo es faft alles Ammoniak abgiebt, während ber Reſt in 
dem oberen Kaften abforbirt wird. Wenn man den Inhalt des unteren Kaftens 
abgelafien hat, läßt man denjenigen des oberen Kaſtens in den unteren laufen, 
und beſchickt den oberen mit frifcher Säure. 

Th. Wilton!) Hat ſich folgenden Apparat (jiehe Fig. 69) zur Herftellung 
von ſchwefelſaurem Ammoniak patenticen laſſen. Das in dem Saturater S 
ſich ausſcheidende Sulfat wird durch den Injector A continuirlich auf die Abs 
tropfblihne D gehoben, von welcher die Mutterlauge wieder nad) dem Satu- 

Fin. 69. 


vator zurüdfließt, während das abgetropfte Salz auf die Seite geſchoben wird. 
Das ganze Berfahren ift felbftthätig und braudt mur die Aufjicht eines 
Arbeiter, wozu früher drei bis vier Mann erforderlich waren. 

Im Gaswerke zu Beelfton, wo diefer Apparat eingeführt wurde, hat 
man vier Saturatoren mit einem einzigen Ejector combinirt und hebt damit 
täglich 26 Tonnen Sulfat auf die Abtropfbühne. Durch das beftändige Frei 
fein der Sättigungsapparate von Salz ift e8 möglich gewefen, die Production 
an Sulfat um etwa 20 Proc. zu fleigern, d. h. die Production ift von 10 
Tonnen einer Blaſe auf 12 Tonnen vermehrt worden. 

Eine andere Conftruction des Saturators Hat A. Sauer?) angegeben. 
& er Kt das Ammoniak durch das Rohr a d (fiehe Fig. 70 und 71) in die Säure 


)D.R-P. Rr. 54897; Chemdig. 18%, ©. 184; Seitſchr. 1. angem. Cherie 
18%, S. 554 und 1891, ©. 89; Gas World 1890, p. 717. — *) D.R.:B. Rr. 70185; 
Zeitfchr. f. angem. Chemie 1898, &. 542. 
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im Sättigungsfaften c eintreten; aus ber Olode d entweicht der Schwefelwaſſerſtoff 
duch Rohr d, und Staubfammler d, nad) dem Kamin oder der Reinigungs- 
anlage. Statt nun das ſich ausſcheidende Salz dur) Rühren oder Auskritden 
zu entfernen, läßt er von der außerhalb der Glocke im Kaften c befindlichen 
Säure nad) und. nad) durch den Trichter e in die Glode einfließen, fo daß 
diefe, noch ungefättigte Säure ſich mit der unterhalb dev Glode befindlichen 
miſcht, bis die Sättigung der gefammten Säure erreicht if. Dann wird das 
Ammoniak in einen zweiten derartigen Apparat geleitet und nachdem der Hahn 
Fig. 72. 


Fig. 70. 


Big. 71. 


a, geſchloſſen ift, da8 Salz aus dem erften Kaſten ausgeſchöpft. Nach Beendigung 
der Arbeit im zweiten Kaften kann der erfte wieder in Betrieb genommen werben, 
nachdem man bie darin befindliche Mutterlauge mit frifcher Schwefeljäure ver» 
fegt hat. 

Einige Verbefferungen an ben gewöhnlichen Abforptionsapparaten mit 
ſchiefem Boden befchreibt aud) Kennedy (E. P. Nr. 1653, 1890). 
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Eolfon’a!) Saturationsapparat (ſ. Fig. 72 a.v. ©.) bezwedt eine leihtere 
Entfernung des gebildeten Salzes, das in den coniſchen Boben fällt und daraue 
entfernt wirb, ohne es herausſchöpfen zu müflen. Es kommt auf den ride 
tigen Neigungswinfel an, den bie Figur zeigt und auf ein paſſendes, möglichft 
einfaches Auslaßventil, das im vorliegenden Falle durch eine Kupferſcheibe ger 
bildet wird, die auf die Mündung des Auslaßrohres durch eine Schraube mit 
Bügel feftgepreßt wird. Das cplindrifche Gefäß befteht aus Gußeiſen mir 
Bleifutter. Das Ventil wird fo eingeftellt, daß das Salz austritt in dem 
Maße, als es ſich oben meu bildet. Hierzu dient das auf der Mitte des Satu- 
rators angebrachte Infpectionsrohr. 

Aehnlich dem vorigen ift Ellery's?) Saturator, der ganz ans Holz mit 
Bleifutter gefertigt iſ. Er hat 8’ 6" im Quadrat bei 3’ Tiefe und if 
mit einer Haube verfehen, welche die Breite des Kaſtens bei 2’ 6” Länge 

Sig. 73. 





mißt. In berfelben ift nur eine Deffnung zum Reinigen gelaſſen und anſtan 
des ebenen ober nad) einer Seite hin ſchräg abfallenden Bodens hat dieſer 
Apparat (fiehe Fig. 73) einen phramibenförmigen Anfag, deſſen Wände eine 
Neigung von ungefähr 45° haben. Diefer Anfag hat am Boden eine Kap, 
die nad) unten geöffnet werden Tann, durch welde das Salz abgelafjen wird. 
Die Befürchtung, daß dabei viel Fläffigfeit mitgeriſſen wird, trifft nah 
Ellery's Erfahrung nicht zu; es genügt eine furze Zeit ber Uebung für der 
betreffenden Arbeiter, um. den richtigen Zeitpunft für das Schließen der Mappe 
abzupaffen. Der Sättigungsfaften ift fo hoch geftellt, daß ein Karren oder 
Geleiswagen unter die Ablaßflappe fahren Tann. Die tägliche Ausbeute mit 
dem befchriebenen Kaften beträgt vier Tonnen Salz. Die Säure fließt aut 
einem höher gelegenen Baffin zu und wird durch die heißen Abgafe dee Satı- 


') Alk. Rep. Nr. 32 (1895), p. 63. — *) Ges World 1895, p. 783 ; Gem. 
3ty. 1895, Rep., ©. 206. 
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rator8 auf etwa 21° C. vorgewärmt. Die vom frifchen Salze abtropfenbe 
Flüſſigkeit fammelt fi) in einem Bleigefäße, von wo fie mittelft eines Dampf: 
elevators auf einen Behälter gehoben wird, von dem fie einem Borwärmer zu⸗ 
fließt. Diefe Flüſſigkeit hat im Bleigefäße eine Temperatur von etwa 240C., 
verläßt den Elevator mit 47° C. und den Vorwärmer mit 820 C. Der 
Bedarf an Blei für einen Apparat der befchriebenen Größe beträgt nur etwa 
4Cwts. 

Der Apparat arbeitet vollſtändig continuirlich und es betrugen die Un⸗ 
koſten pro eine Tonne Sulfat einſchließlich Arbeit, Fabrikation, Packen, Laden, 
Reinigung und Keſſelfenerung in einer Anlage in Bath 6 bis 7 Sh. 

Ein Punkt, auf den manche Fabriken großen Werth legen, ift die Her⸗ 
funft der zu verwendenden Schwefelfänte. 

In England zog man früher allgemein für ben vorliegenden Zweck 
Scwefeljäure aus ficilianifhem Schwefel vor, um die Verunreinigung des 
Sulfates mit Eifen und Arfen, welche daſſelbe mißfarbig machen, zu verhindern. 
Die Verwendung von gewöhnlicher Schwefelfäure aus Schwefelfies 
fol nad) F. C. Hills möglich fein, wenn man dafiir forgt, daß die Säure 
mit einem Ueberſchuß von Ammoniak zufammenfommt, um das Eifen und 
Arten (?) zu fällen, natürlich muß diejer Ueberſchuß in einem anderen Gefäße 
abjorbirt werden, wofür das Patent Einrichtungen angiebt. 

In Deutſchland wendet man überhaupt nur Schwefelfäure aus Kieſen 
an, erhält aber auch nur ein graues Ammonfulfat, welches indefjen für Düng⸗ 
zwecke gerade fo gut wie das weiße if. Nur die Säure aus ſpaniſchen Kieſen 
(welche in England faft allgemein fiir andere Zwecke verwendet wird) fucht 
man zu vermeiden, da in Folge ihres Arfengehalts das Salz grüngelb ausfällt. 
Uebrigens kommt auch in England viel graues, mit Pyrit-Schwefelfäure fabri⸗ 
cirtes Sulfat in ben Handel. 

Manche deutjche Fabrifanten machen weißes Sulfat aus ftarf arfenhaltiger 
Säure, indem fie da8 Schwefelarjen aus dem offenen Theile des Saturations- 
gefüßes abichöpfen. W. A. Meadows (B. P. Nr. 5520, 1884) fest etwas 
Teer, Beh, Del, Fett u. dergl. zu und arbeitet nicht unter 38%. Im diefem 
Valle bildet fich oben ein Schaum, welcher das Arfen und Eijen der Schwefel 
fäure umhüllt und deffen Entfernung begünftigt. Das amerikanische Patent 
von Wales (Nr. 318972) bezieht fi auf diefelbe Erfindung. in weit 
befiere® Verfahren, welches in einer holländischen Fabrik fchon feit einer Reihe 
von Jahren mit Erfolg ausgeübt wird, ift folgendes. Man verwendet gewöhn⸗ 
liche Pyritſäure von 609 Be. und fest dazu eine gewiſſe Menge Theer- 
Reinigungsfäure (Bd. I, ©. 617). Sowie die Säure durch das heritber- 
fommende Ammoniak gefättigt wird, ſcheiden fich die theerigen Subftanzen aus 
und fteigen ald Schaum an die Oberfläche, wobei fie das zu gleicher Zeit aus 
der Poritfänre gebildete Schwefelarfen mitreißen und einhüllen. Der Schaum 
wird forgfältig entfernt und hiernad) da8 Sulfat vollkommen rein ausgeichöpft, 
wie man fi) aus der auf Lager befindlichen Menge deſſelben überzeugen konnte. 
Somit wird die Reinigungsfäure, welche früher eine unerträgliche Beläftigung 
war, nicht nur anf ihre Säure verwerthet, ſondern and) ihre theerigen Ber- 
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unreinigungen zu Nuge. gemadt. Kin ähnliches, aber complicirteres Ver⸗ 
fahren ift in Bd. I, ©. 594 befchrieben worden. 

Das Borurtheil gegen Säure aus Schwefellies ſcheint auch in England 
nachzulaſſen. Wenigſtens ſagte man uns in einer der größten dortigen 
Fabriken, daß man dieſe Säure ebenſo gut wie die aus Rohſchwefel anwende; 
das Sulfat von der erſteren ſei etwas mißfarbig, erziele aber ganz denſelben 

Preis wie dasjenige aus Rohſchwefelſäure. 


Schwefelſäure in zerſtäubter Form wird von Neumayer und 
Wellſtein zur Ammoniakabſorption angewendet (vergl. S. 79). 

Schweflige Säure wird zur Ammoniakabſorption verwendet in der 
Abfiht, das Sulfit durch den Luftjauerftoff theilweife oder ganz in Sulfat 
umzuwandeln, zuerjt von Yaming im Jahre 1852; dann von ©. €. Davis!); 
von Addie zur Abforption des Ammoniaks aus Hohofen -Gichtgafen (©. 74); 
von Young -(f. u.); von Mc. Dougall (E. B. Nr. 15496, 1884), welder 
Röftgafe von Schwefel: oder Kiesöfen in ein gewöhnliches Saturationdgefäh 
einleitet und das austryftallifirende Sulfit zu Sulfat oxydirt. Die Mutter⸗ 
lauge, ‚welche gleihfals Sulfit enthält, wird zum Wachen von Leuchtgas ver: 
wendet, wobei fie Ammoniak abforbirt und ben Schwefelwailerftoff unter 
Schwefelabfcheibung zerſetzt. 

Kieſerit (natürliches Staßfurter Magneſiumſulfat) wird von Kelly 
und Weigel (E. B. Nr. 8680, 1884) in folgender Weife angewendet. Eine 
gemifchte Löſung von Kieferit und Kochjalz wird abgekühlt, worauf Glauber- 
ſalz ausfryftallifirt. Diefes wird mit Ammoniak und Kohlenſäure behandelt, 
das entitehende Natrinmbicarbonat durch Filtration getrennt und aus ber 
Meutterlauge Ammontumfulfat gewonnen. Selbftredend gehört dieſes Ber: 
fahren mehr in die Sodafabrifation; ebenjo dasjenige von Gerlach?), welcee 
ſich auf die Zerfegung von concentrirtem Gaswaſſer durch Kochſalz, ſchwefel⸗ 
ſaures oder falpeterjaures Natron vermittelft eines Kohlenſäureſtronies grüner, 
wobei Natriumbicarbonat niederfällt und die entjprechenden Ammoniahſalze in 
Löſung bleiben. Praftifche Anwendung. hat diefes Verfahren nicht gefunden. 


Der Rückſtand in der Deftillation von Ammoniafwajifer mit 
Kalk ift zuweilen, wie wir fehen werden, eine Duelle von Beläftigungen. 
Man Hat vorgefchlagen, ihn zur Gewinnung des im Gaswaſſer enthalteuen 
Serrocyanürs zu benugen, indem man ihn mit Säure niederjchlägt, wobei 
Berlinerblau ausfällt (5. Bower, E. P. Nr. 2918, 1882), Derfelbe Cr: 
finder 3) fchreibt vor, das Cyanür im vohen Gaswaſſer in Ferrocyanür zu 
verwandeln, ehe man mit Kalk deſtillirt — eine ziemlich unnöthige Borficht:- 
maßregel, da die ſehr kleine urſprünglich vorhandene Menge von Cyanammo⸗ 
nium vermuthlich in den Gefäßen und ſonſt genügend Eifen zur Verwandlung 
in Ferrochanammonium vorfinden wird, defjen geringe Menge übrigens feine 
Verwerthung gewöhnlich kaum lohnend machen wird. 








1) Journ. Soc. Chem. Ind, 1883, p. 511. — *) Dingl. Journ. 2%, 82. — 
») E. P. Nr. 8330, 1895; Chem. And. 1896, ©. 532. 
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Die Menge der Cyanide im Deftillationsrädftande ift jedenfalld ganz 
verfhwindend Hein gegenüber derjenigen der Gasreinigungsmafle. Dagegen 
findet fi) in diefen Nüdftandsmällern eine große Menge von Rhodan: 
calcium, das, wie wir im vierten Capitel fehen werden, zur Gewinnung von 
Rhodanverbindungen aus diefer Duelle benutt werden fann. 


Die Abdbampfpfannen fitr jchwefelfanres Ammoniak werben meift aus 
Blei gemadjt und durch bleterne Dampfichlangen gebeizt, weil die Löſung beim 
Kochen in Eifen daſſelbe unter Ammoniakabgabe ſtark angreift. Nach 
P. ©. Brown (E. P. Nr. 804, 1875) fol man doch eiferne Pfannen an» 
wenben, biejelben aber dadurch ſchützen, daß die Löſung etwas alkaliſch ge- 
halten wird (?). 


Berhütung einer Beläftigung durd) ſchadliche Gaſe und Abgangs— 
flüſſigkeiten. 


Schlecht geführte Ammoniakfabriken ſind eine Quelle großer Beläſtigung 
für ihre Nachbarſchaft, namentlich in Folge der beim Sättigungsproceſſe ent⸗ 
weichenden übelriechenden Gaſe. Die Gaſe beſtehen aus Kohlenſäure, Schwefel- 
waſſerſtoff, zuweilen etwas Blauſäure, Heinen, aber ſehr fühlbaren Mengen 
von Kohlenwaſſerſtoffen, vielleicht auch von geſchwefelten organiſchen Verbin⸗ 
dungen, alles gemengt mit viel Waſſerdampf. 

Wenn dieſes Gasgemenge frei in die Luft ausſtrömen dürfte, ſo wäre 
dies ein unerträgliches Aergerniß. Es iſt ſchlimm genug, wenn nur ein wenig 
davon außerhalb der Fabrikgrenzen gelangt. Der Geruch läßt ſich auf beinahe 
einen Kilometer Entfernung jpüren. Die Duelle des Geftantes ift ftets Leicht 
aufzufinden, da derfelbe ein ganz charakteriftifcher ift und das Publicum hat meift 
eine ganz befonbere Angft davor. Dr. Ballard, der. Amts-Erperte ber 
englifchen Regierung, fagt in feinem Berichte von 1879, ©. 131, hierüber: 

„Die Aerzte lafjen ſich gewöhnlich Leicht herbei, zu bezeugen, daß dieſer 
Geruch der Gefundheit ſchädlich fei, indem fie vermuthlich die Wirkungen auf 
die den mit Luft verblinnten Gaſen ausgejegten Perfonen der giftigen Wirkung 
des Schwefelwaſſerſtoffs zuſchreiben. Das Laien-Bublicum glaubt fogar leicht, 
daß eine nur wenig dadurd) verunreinigte Atmofphäre lebensgefährlich jei. Es 
ift fiher, daß bei vielen Berfonen, welche den verblinnten Effluvien von 
Ammoniaffabrifen ausgeſetzt find, ein Gefühl von Niedergefchlagenheit, Kopf: 
weh, Appetitverluft, Uebelkeit, Erbrechen und zuweilen etwas Athembejchwerden 
auftreten.“ 

Volgendes find die wichtigften Quellen der Beläftigung durch derartige 
Fabriken: 

1. Die Ankunft, Translocation oder Aufbewahrung des Gas— 
waſſers. Man kann dieſe Operation unſchädlich machen, indem man das 
Gaswaſſer direct durch Röhren aus der Gasfabrik zuleitet, wo dieſe in mäßiger 
Entfernung von der Ammoniakfabrik liegt. Ballard empfiehlt unterirdiſche 
Röhren; aber wir würden entſchieden, wo es angeht, oberirdiſche Röhren vor⸗ 
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ziehen, da die erfteren leicht lange Zeit unentdedt lecken önnen. Wo man das 
Gaswaſſer auf weitere Entfernungen transportiren muß, wendet man Gefäß- 
wagen oder Boote an, genau wie die für den Transport von Theer dienenden, 
mit benfelben Borfichtömaßregeln. Bon ber Gasfabrik zu dem Einfadeplage 
follte eine Robrleitung führen, der Wagen oder das Boot follien nicht mr 
oberflählih mit Lojen Brettern, fondern dicht fchließend bededt fein Der 
Theer ober das Gaswaſſer follten durch eine gejchloffene Leitung einfließen und, 
um allen Geſtank zu vermeiden, follte die aus dem Zransportbehälter bein 
Füllen entweichende Luft durch einen mit Eiſenorydhydrat auf Horden bedecten 
Kaften ftreihen. Transportbehälter follten von einem hochgelegenen Borrathe- 
behälter vermittelft eines in ihr Mannloch eingeführten Schlauches ohne Luft: 
zutritt geflillt werden; das Mannloch wird dann durch einen dicht nieder: 
zufchraubenden Dedel verfchloflen. Bei der Ankunft in der Ammoniakfabrik 
jollte da8 Gaswaſſer unter ähulichen Vorfichtsmaßregeln in das Rejervoir ein- 
gelaffen oder eingepumpt werden, wobei die entweichende Luft wieder durch 
einen Heinen Eifenoryb-Reiniger geht. 

2. Rede in den Apparaten, durch welche übelriechende Gaje ent 
weichen, fommen namentlid) an den Winkeln und Eden der Zwiſchenwand in 
den Saturationsfäften, bei nicht genligend dicht feftgemachten Dedeln, bei un 
genügendem hydraulischen Abfchluffe der Dedel u. |. w. vor. Etwas der Art 
follte natürlich in einigermaßen forgfältig geleiteten Fabriken fofort entdedt 
und abgeftellt werden. 

3. Die Abwäſſer von den Blaſen können zu Klagen Beranlafjung 
geben. Man läßt fie meift noch heiß ablaufen, wobei die geringe Anımoniaf: 
menge, welche fie noch enthalten, entweicht und der Nachbarichaft bemerklich 
wird. Die naheliegende Abhilfe bafltr ift die, die Lange ganz zu erſchöpfen, 
was bei guter Arbeit bi auf 0,002 Proc. NH, gefchehen kann. Die warmen 
Abwäſſer follten nicht durch einen offenen Canal, fondern durch ein Rohr 
fliegen und jedenfall vor Einmündung in einen öffentlichen Waflerlauf oder 
Canal durd) ein Klärgefäß gehen, ſowohl um die feften Stoffe fi ab- 
fegen, al8 auch um die Flüffigfeit abkühlen zu lafien, ehe fie in mit Häufern 
zufammenhängende Canäle oder in Fifche führende Gewäſſer gelangt. Ter 
Klärbehälter follte bebedt und nur mit einer Zuftröhre von folcher Höhe ver⸗ 
fehen fein, daß fich die darin auffteigenden Dämpfe wieder condenjiren. Der 
Kalkſchlamm, welcher ftets viel Schwefelcaleium enthält, follte unbedingt mie 
in öffentliche Canäle oder Waflerläufe gelangen, wo er jedenfalls Schwefelwaſſer 
ftoff abgeben witrde. Auch ohne dies kann er bei dem Ausräumen und beim 
Stützen auf die Halbe Geſtank verbreiten. Man muß ihn daher fo fcnell 
als möglid) und mit allen möglichen Vorſichtsmaßregeln gegen unnöthigen 
uftzutritt ausräumen, während des Transportes zubeden und beim Abladen 
an einem Orte, wo der Geſtank wahrnehmbar fein könnte, fofort mit Erde 
bedecken, welche darauf feftgefchlagen wird. Wo dies nicht angeht, muß man 
große Gruben ausheben, die man, wenn fie beinahe ganz mit Kalkſchlamm an- 
gefüllt find, wieder mit Erde auffüllt. Aber hierbei muß man dann Sorge 
tragen, daß feine bösartigen Abmwäfler in ſolchen Gruben entftehen. 
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Zuweilen wird man den Kalkſchlamm durd Mifchen oder Mahlen mit 
ein wenig friſchem Kalk und viel Kohlenafche u. dergl. verwerthen fönnen; es 
entfteht dann ein gut bindender, etwas hydrauliſcher Mörtel. 

Selbft wenn die Abwäſſer vollftändig geklärt und frei von Ammoniaf 
jind, widerfegen fich oft die Behörden und das Publicum ihrer Entleerung in 
öffentliche Wafferläufe auf Grund der theerigen Verunreinigungen, welche ihnen 
eine braıme Farbe und einen gewiflen Geruch ertheilen, oder wegen des Ge⸗ 
haltes an Rhodancaleium ꝛc. Zuweilen wird auch ein folcher Widerjpruch auf 
ganz unvernünftigen Gründen, wie ber Anwefenheit des völlig unjchädlichen 
Chlorcalciums, oder der nie vorhandenen Anweſenheit von Chlorkalium u. dergl., 
bafirt. Die Anwefenheit von theerigen Subftanzen ift jedenfall® keineswegs 
angenehm, und verhindert zuweilen auch die Klärung der Flüſſigkeit. In 
folhen Fällen kann man fih, wie wir uns durch) Verſuche überzeugt haben, 
faft immer dadurch helfen, daß man in ber Tlüffigkeit einen Niederjchlag von 
Thonerde⸗ oder Eiſenoxydhydrat hervorbringt, welcher die theerigen Sub- 
Ranzen und andere Berunreinigungen mit zu Boden reißt und eine faſt farb- 
loſe und ganz unſchädliche Flüffigkeit Hinterläßt. Einen folchen Niederichlag 
erhält man durch Zufag einer genügenden Menge von fchwefelfaurer Thonerde 
oder noch befier von Kijenvitriol, ſchwefelſaurem Eiſenoxyd oder Eiſenchlorid, 
und einer eben hinreichenden Menge von Kalt, um die Thonerde oder das 
Eifenoryd zu fällen. 

3. König!) giebt als Zufammenfegung eines „nit Kalkmilch abgekochten 
Gaswaſſers“, d. h. jedenfall eines nicht geflärten Gaswafler - Deftillations- 
Rückſtandes, folgende Zufammenjegung pro 1 Titer: 


Gramm 
Abdampfrüdltand - - > 2 22... 20,4230 
Darin: 
Rhodancalum - - 2 22202... 2,3282 
Schwefelcalium . . . en. 2,5633 
Unterfchwefligjaures Calcium >20 0....10913 
Schweielfaures Saltum . . . 0,5785 
Durch Aether auagiehbare Pbenofrtige 
Stoffe . . . 0,6080 
Kalt . . 6,4481 


Sonftige Stoffe, Hybratwafler, Bhenol ꝛc. 
zum Theil in Verbindung mit Keit 6,8056 


König erflärt, daß diefes Abfallwaſſer vorwiegend durch feinen Gehalt 
an Schwefel- und Rhobanverbindungen, fowie an Carbolfäure durchaus ſchäd⸗ 
lich für Thiere und Pflanzen fei und daher befien Ablaflung in öffentliche 
Waſſerläufe nicht geftattet werben könne. Er giebt dann Daten über die fchäd- 





I) Die Verunreinigung der Gewäſſer. Gekrönte Preisihrift. Berlin 1837, 
6. 354. — In diefem in vieler Hinficht ausgezeichneten Werte bezeugen die Ab: 
ſchnitte über Gaswaſſer, Theer, Sodafabrifation u. a. eine unvolllommene Belannt: 
ſchaft mit der neueren techniichen Literatur. 
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lichen Wirkungen der Carbolfäure, aber da feine Analyje durchaus keinen An« 
balt darliber giebt, ob mehr als Spuren von Carbolfäure vorhanden waren 
(denn der Aether zieht eben jehr viel mehr als „phenolartige“ Stoffe aus), io 
kann man biernad) feine brauchbaren Schlüffe über das Maß der Schädlichkeit 
des betreffenden Abwaſſers gründen. Unbezweifelt ift auch fonft die Schädlich⸗ 
feit ber Schwefelverbindungen, ſowie namentlich die der Rhodanverbindungen, 
über welche König eine größere Anzahl von eigenen und anderweitigen Ber 
fuchen anführt, welche beweifen, daß fchon fehr geringe Mengen von Rhodan: 
ammonium (über Rhodancalcium jagt er nichts) giftig fir die Pflanzen find, 
daß es fid) aber Anter Umftänden im Boden ziemlich rafch zerſetzt (a. a. D., 
©.355 bi6 362). Die von ihm angeführten Verſuche von Weigelt (a. a. O., 
©. 362 bis 364) erftreden fi) auf Eyankaliun, Rhodanammonium, Sarbol- 
füure und „Theer“ ; von diefen fommt Cyankalium ficher im Deftillatione- 
Abwaſſer nie vor, ebenfo wenig Rhodanammonium (allerdings Rhodancalcinm); 
Carbolfäure ift nicht ficher nachgemwiefen (wirb vielmehr, foweit fie im uriprüng- 
lichen Gaswaſſer vorfam, jedenfalls faft ganz als Kalkverbinbung in dem 
Schlamme bleiben) und „Theer“ al8 Beftandtbeil folcher Wäſſer kann doch nur 
in minimalen Spuren angenommen werben. Es iſt befrembfidh, daß man 
nur mit diefen hypothetifchen und zum Theil gar nicht vorhandenen Beitand- 
teilen, ftatt mit wirflichen Deftillationsabgängen, Verſuche über deren jchäd- 
liche Einwirkung auf Thier⸗ und Pflanzenleben angeftellt hat. Uebrigens fand 
MWeigelt das Rhodanammonium in einer Concentration von O,1g auf 1 Liter 
ganz unjhädlich für Forellen. Auch fir Pflanzen ift es noch nicht erwieſen, 
daß Ahodancaleium ein gleiches Maß der Schädlichkeit wie Rhodanammonium 
hat (vergl. jpäter bei der Prüfung des jchwefelfauren Ammonials). 

König bemerkt ganz richtig (S. 365), daß das Abwailer in den meitten 
Fällen den natürlichen Waflerläufen zugeführt werden dürfte und ſagt darüber: 
„Geſchieht die Zuführung je nad) der Menge des Waſſers in den es auf 
nehmenden Bad) oder Fluß in einer ftetig langjamen Weife, jo daß fich ın 
dem vermifchten Bach⸗ und Flußwafler nicht mehr mit Sicherheit qualitativ 
Rhodan und Phenol nachweifen laßt, fo bürfte gegen die Einführung in die 
natürlichen Waflerläufe nicht8 zu erinnern fein. Iſt eine derartige Gelegen- 
heit nicht vorhanden, fo kann man das abgefodjte Gaswaſſer nur dadurch br 
feitigen ober unschädlich machen, daß man es entweder in cementirten und 
bedeckten Gruben, deren Abzitge mit einem Schornfteine in Verbindung ftehen, 
eintrodnen, oder durch Torf, Sägelpäne, verbrannte Lohe 2c. auffangen läf:, 
letztere Mafle trodnet, preßt und als Brennmaterial benugt.” — Jeder Tech 
nifer wird fofort fehen, daß diefe legteren Vorſchläge nicht durchführbar find. 
Man kann nicht erwarten, daß eine Tlüffigfeit, wie da8 Abwaſſer der Gaswaſſer⸗ 
deftillation, in „cementirten und bededten Gruben“ überhaupt „eintrodnen” 
wird; aber aud) die Idee, das Wafler durch poröfe Mittel aufzırfaugen, legtere 
zu trodnen und dann als Brennmaterial zu benuten, wäre nur bei einem gan: 
minimalen Betriebe irgend ausführbar, und ift unbraudhbar fir eigentliche 
Tahrifationsverhältniffe. 

Wo man die Nhodanfalze aus dem Gaswaſſer technifc gewinnt (ſiehe 
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den betreffenden Abjchnitt gegen den Schluß diefes Werkes), wird ficher jeder 
vernünftige Vorwurf aus diefer Duelle völlig ausgeſchloſſen fein. 

Die Abwäſſer der Deftillirblafen wird man natürlic, nicht, ohne fie zuvor 
auf ihren NH,»Gehalt geprüft zu Haben, weglaufen laſſen. Hierzu hat 
Knublaud) ein Verfahren angegeben, welches von Lubberger)) zu einer, 
rafcher zum Ziel führenden Methode modificirt worden ift. Danach giebt man 
in einen Rundkolben von 400 com Inhalt drei nußgroße Stüde reinen 
gebrannten Kalks, gießt von dem abgetriebenen Waſſer, heiß, wie es aus dem 
Apparate kommt, fo viel in den Kolben, daß er etwa halb voll wird, verftopft 
ihn fofort und fchüttelt mäßig um. Die Flüſſigkeit muß dabei eine tiefbraune 
Farbe annehmen. Gefchieht die nicht, fo ſchüttelt man fie derart, daß fie in 
innige Berührung mit der Luft im Kolben kommt, worauf fid) die Färbung 
dann bald einftellt. Nach wenigen Minuten hat ſich der Kalk gelöfcht, worauf 
man den Kolben unter der Waflerleitung abkühlt und 50 ccm durd) ein Falten⸗ 
fiter in ein Maßkölbchen filtrirt mit der Vorfidht, daß man das erfte, trüb 
laufende Filtrat verwirft. Dan gießt den Inhalt des Kölbchens unter wieder- 
holtem Nachſpülen mit deftillirtem Waſſer in ein Becherglas und titrirt mit 
1’. Pormal-Salzjäure oder Oraljäure, bis die Farbe der Flüffigfeit von Braun 
in Hellgelb übergeht. Don den verbrauchten Cubikcentimetern Säure zieht 
man fo viel ab, als dem Kalk entipricht, der in den 50 cem Flüſſigkeit 
gelöft war; der Reſt ift zur Sättigung des darin enthaltenen Ammoniaks 
verbraucht worden. Bei Berwendung von 50 ccm flüffigkeit entfpricht 
1 com halbnormaler Säure 17g Ammoniaf in 100000 Thin. (Bergl. 
©. 90.) Zu biefer Frage hat auch O. Herting?) einen Beitrag geliefert, 
auf den verwiefen werden muß. Natürlich können zur Ausführung diefer Con⸗ 
trole auch die fpäter zu befchreibenden Methoden zur Beftimmung geringer 
Mengen von Ammoniak verwendet werden. 


4. Behandlung des Condenswaſſers von der Ammoniak— 
deftillation. Die aus den Sättigungsgefäßen entweichenden, hauptjächlich 
aus Schwefelwaflerftoff und Kohlenfäure beftehenden Gafe führen eine jo be⸗ 
trächtliche Menge von Wallerdampf mit, daß fie von diefem erſt befreit werden 
müſſen, bevor fie zu weiterer Behandlung gelangen können. Dies gefchieht, 
wo man die Safe auf Schwefel verwerthet, durch paflende, vorherige Abküh— 
fung, bei welcher ein Condenswaſſer refultirt, das man wegen feines 
entfeglichen Geruches in England „devils-water“ genannt hat. Die Ber 
feitigung dieſes Täftigen Probuctes ift nicht ganz einfach. Wenn man es 
mit dem Blaſenrückſtande (Kalkſchwamm) miſcht, erſchwert es deſſen Weg⸗ 
ſchaffung. Manche verlochen das Waſſer geradezu im Boden, aber dies iſt 
doch ſehr bedenklich; Andere laſſen es in den Aſchenfall der Gasfabrik laufen, 
wo die ſtinkenden Gaſe mit den heißen Feuergaſen verbrennen. Die beſte 
Methode iſt, es in bie Blaſe zurückgehen zu laſſen, jo daß der Schwefelwaſſex⸗ 
ſtoff ſchließlich zu den Reinigern gelangt, aber dies koſtet natürlich mehr Brenn⸗ 


1) Journ. f. Gasbel. 42, 1; Zeitihr. f. angew. Chemie 1899, ©. 109. — 
2), Yourn. f. Gasbel. 43, Yanuar. 
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ſtoff. Wo man den Schwefelmafierftoff durch Eifenorgdreiniger entfernt, kann 
man das „devils- water“ durd) gebrauchte Maffe filtriren und jo unidäblich 
machen, wobei man noch Ammoniak gewinnt. 

Man kann diefe Operationen vermeiden, wenn man das Wafler an 
ber heißeften Stelle der Condenfation abzieht, damit es möglichft wenig 
Schwefelwaflerftoff gelöft enthält, jo daß man es direct weglaufen laſſen kann. 
Natürlich kann dies nur auf Koften der guten Condenfation gefchehen, denn 
ie heißer man das Waſſer abzieht, um fo mehr Feuchtigkeit werden die wetter 
ziehenden Gafe noch enthalten. M. Böpel!) fchaltet zur Entfermmg des 
übeln Geruches der Abgafe geradezu einen Kühler zwiſchen Saturationägefäk 
und Kamin ein, um das Entweichen von Wafferdampf liberhaupt zu ver- 
hindern, womit er freili nur eine Bermehrung des „devils- water” 
erreicht. 


5. Behandlung der bei der Sättigung der Säure ent- 
weichenden übelriehenden Safe und Dämpfe. Diefe geben die ge 
wöhnlichfte Veranlaffung zu Klagen und haben, wie and) die Abwäſſer, öftere 
zu Schritten bei den Behörden und Gerichten geführt. Bor 1880 geſchah 
wenig zu ihrer Bejeitigung; aber das im Jahre 1881 in England erlafiene 
Sefeg hat diefe den Fabriken beftimmt auferlegt, und hat große Erfolge 
gehabt. 

Zuweilen hält man e8 für genügend, diefe Gafe unmittelbar aus dem 
Saturator in einen hohen Kamin abzuführen. Beſonders wenn man fie mit 
einet großen Menge von heißen Rauchgaſen mifchen kann, wird oft eine 
nennenswerthe Beläftigung der Umgebung vermieden, wie es das Beiſpiel 
einiger Yabrifen in Manchefter mit Kaminen von 54 nnd 60m Höhe zeigt. 
Wo das Gaswaſſer in den Gasfabrifen ſelbſt verarbeitet wird, entfteht hieraus 
nie eine Schwierigkeit, da die ungeheure Menge von hoch erhigten Gafen, die 
von den Retortenfeuerungen kommen, mehr al& genügt, um die übelriechenden 
Ausdünftungen der Ammoniakverarbeitung zu verbrennen unb zu verdlinnen. 
Aber in anderen Fällen, wo fein hoher Kamin vorhanden oder die Wirkung 
eines folchen durch die Bodengeftaltung aufgehoben iſt, muß man minbeftens 
eine vollftändige Verbrennung der Gaſe zu erzielen fuchen. Dies gejcicht 
meift dadurch), daß man fie vermittelft eines Rohres aus dem Sättigungegefühe 
in eine Dampftefjelfeuerung oder unter deren Roft, oder auch zuweilen in ein 
ipeciell dafür unterhaltenes Feuer führt. Dies kann von vornherein feinen 
Zweck nur erfüllen, wenn man das euer hinreichend heiß erhält, und mie zu 
weit herunter brennen läßt. Namentlid wenn man nicht Sorge trägt, die 
große Menge des beigemengten Waſſerdampfes zu entfernen, wird bie Ver⸗ 
brennung der Safe nur unvolllommen eintreten oder felbft ganz vereitelt, indem 
der Dampf das Feuer auslöſcht. Es follte daher ftets für paſſende Conden- 
fation des Waflerdampfes geforgt werden. Im einigen Fabriken ſetzt ſich du? 
Sasableitungsrohr in eine Schlange fort, welche durch einen mit Gaswaſſer 
oder Keſſelſpeiſewaſſer gefüllten Behälter geht, und jomit eine VBorwärmung 


1) Journ. f. Gasbel. 1888, S. 39; Wagner⸗Fiſcher's Jahresber. 1888, ©. 410. 
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dieſes Waflers bewirkt. In Plymouth führt ein 20 cm-Rohr die Gafe aus 
dem Saturator zuerft unter die Platten, auf denen das Sulfat getrodnet wird, 
und läuft dann noch oberixdiic 150 m lang, indem ed an den Ausgangspunkt 
zurückkehrt und auf ca. 90 m dieſer Länge vermittelft eines durchlücherten Rohres 
von außen mit Waſſer gefühlt wird. Yu Stampfhaw wird das 20 cm » Gas 
rohr zuerft um das ganze Gebäude unter dem Dachgeſims herumgeführt und 
geht dann in eine Schlange über. In Bradford wird befonders Sorgfalt auf 
Trocknung der Safe verwendet, da man dafelbft den Schwefelwaſſerſtoff zur 
Schwefelfüurefabrifation verwendet. Die Cafe treten zuerft in eine Kammer, 
beftehend aus einem alten Dampfkeſſel, durch welchen das zu den Coffey-Blafen 
gehende Dampfrohr in einer Röhre durchgeführt und mithin vorgewärmt wird; 
dann gehen fie in zwei eiferne Thürme mit inneren, an beiden Seiten ab» 
wechfelnd geöffneten Sceidewänden, und zulegt durch eine lange Reihe von 
mit einander durch Krümmer verbundenen Röhren, ganz in der Art eines 
Leuchtgas⸗Kühlſyſtemes, wobei fie durch aus einem durdjlöcherten Rohre ftrö- 
mendes Waſſer von außen gefühlt werden. Auch durd) Koksthürme kann man 
zuweilen genügende Abkühlung zur Condenfation des Waſſerdampfes erreichen; 
in manchen Fällen wird diefe geradezu durch Einfprigen von Falten Waſſer 
erreicht. Bei ber Einzelbejchreibung einiger von Lunge befidhtigter Werte 
haben wir noch andere Einrichtungen zur Kühlung des Cafes und Con⸗ 
denfation des Waſſers kennen gelernt. Das Hierbei condenfirte Waller Tann 
unter Umftänden ſchon ein wenig Schwefelwafierftoff aufgelöft enthalten und 
dann in Öffentlichen Kanälen oder Wafjerläufen jelbft wiederum ſchädlich 
wirken. Man wird daher da8 Eondenfat am beiten ſtets aus dem heißeſten 
Theile des Apparates ablaufen laffen, wo es feine merffiche Menge von Schwefel- 
waflerftoff enthalten kann. 


Die Berbrennung ber getrodneten Safe gefchieht meist dadurch, 
daß man fie durch ein Kleines Kohlenfeuer ftreichen läßt; die dabei aus dem 
Hs entftehende jchweflige Säure entweicht mit den Feuergaſen oben aus dem 
Kamine. Zuweilen verbrennt man die Safe für fi, z.B. zu Old Ford, wo 
fie durch) eine Deffnung von 30 x 30cm in eine Heine Yiegelfanmer und 
von da in einen Chamotteziegelcanal von 4,5 m Länge, 75cm Weite und 
90 cm Höhe gehen, während Luft durch ein Meines Loch in einer Eifenplatte 
neben der Eintrittsöffnung des Gaſes, wo e8 entzündet wird, zugeführt wird. 
Wenn einmal die Kammern und der Canal rothglühend find, jo braucht man 
nicht zu beforgen, daß bie Flamme durch einen Zufall ausgeht, ohne daß ſich 
da8 Gas wieder entzündet. Die dabei audgegebene Wärme wird dort zur 
Heizung von Dampffeffeln verwendet, welche feit 14 Jahren ohne Beſchädigung 
durch die fauren Gafe im Betriebe fein follen. ‘Die viel ſchweflige Säure 
enthaltenden Berbrennungsproducte gehen in den Schornftein. 

Chateau!) befchreibt den zu Arcueil angewendeten Apparat zur Deodori- 
fation der bei der Ammoniumfulfatfabrifation entweichenden Cafe. Dieſe 
werden mittelft eines Ventilators durdy einen 5m hohen Kofsthurm gefaugt, 


1) Bull. Soc. Chim. 36, 195. 
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in welchem eine Mifchung von Eifenoryb und Gyps vertheilt ift; liber diefe 
fließt beftändig eine Löfung von Eifenpitriol. Hier werden Ammoniak und 
Kohlenfäure zurückgehalten. Aus dem Ventilator austretend ftreichen die Gaje 
über eine dinne Schicht Campher (sic) und dann in einen von M. Berret 
conftruirten Verbrennungsofen. Die Roftftäbe deffelben. find nur 1 mm von 
einander entfernt und dabei fo hoch, daß man fie mit ihrem tiefften Theile m 
ein Waflergefäß tauchen laffen kann, wodurd fie abgekühlt werden und ihre 
Form ſtets erhalten bleibt. Das Gas tritt in dem engen Raume zwilden 
dem Waflergefäße und dem Rofte ein. Auf diefem brennt Anthracitpuiver, 
welches zum Theil durd) den Gasftrom fortgeriffen wird, aber doch vollftändig 
verbrennt, weil da8 Gas durch Zidzadcanäle aus feuerfeften liefen ftreichen 
muß, die bald auf Weißgluth kommen. Bei biefer hohen Temperatur vers 
brennen Schwefelmafferftoff, Schwefelammonium, Cyanverbindungen und alle 
riechenden oder gefährlichen Safe ganz volllommen, indem man hierfür wieder 
etwas Luft durch befondere Deffuungen eintreten läßt. Die ftarfe, hierbei ent- 
widelte Hige wird zur Teuerung eines Dampffefleld benugt. ‘Der Apparat 
fteht in regelmäßigem Betriebe und foll fehr gute Refultate ergeben. (Die 
ſchweflige Säure wird auch hier nicht unſchädlich gemacht !) 

Es ift aber nicht zu überſehen, daß die aus dem Schornfteine entweichende 
fchweflige Säure gleichfalls Schädigungen hervorrufen kann. Die Beläftigung 
dadurch ift jedenfall® weit geringer al8 die, welche der unverbrannte Schwefel⸗ 
wafjerftoff hervorbringen witrde, kann aber doch zu Klagen Anlaß geben. Außer⸗ 
dem kann es vorfommen, daß die Verbrennung unvollkommen ift und nod) un 
veränderter Schwefelwaflerftoff mit entweicht. 

Dies kann vermieben werden, wenn man entweder den Schwefelwaſſerſtoff 
auf paflendem Wege zur Abforption bringt, oder aber ihn verbrennt und bie 
fhweflige Säure zur Schwefclfäurefabrifation verwendet. Letzteres 
Verfahren ift feit vielen Jahren in praktischer Ausübung, zuerft in Illing⸗ 
worth's Fabrik zu Frizinghall bei Bradford, dann bei Spence in Birmingham. 
Anfangs wurde bei diefem Verfahren fein ökonomiſcher Erfolg erzielt nnd es 
verbreitete ſich ſehr langſam, jpäter aber in England jehr weit, wie wir jpäter 
fehen werden. Das vorher forgfältig getrodinete Gas wird in einer Kammer 
aus feuerfeften Ziegeln, 3,6m lang, 0,9 m tief, 1,35 m weit, verbramt, 
an deren einem Ende es dur ein Rohr eintritt, während Luft durch 
eine Kleine Deffnung baneben zugelafen wird. Die Verbrennungsproduce 
müflen durch mehrere mit Löchern durchbrochene, quer durch die Kammern 
gehende Mauern Hindurchftreichen, um die Safe zu mifchen und die Ber 
brennung vollkommen zu machen. Sie fpielen dann um bie gewöhnlichen 
Salpeterfäure-Entwidelungsichalen und die Mifhung von SO,, Wafferdampf, 
falpetrigen Dämpfen, CO;, Stidftoff, überſchüſſiger Luft 2c. wird in gemößnlice 
Schwefeljäurefammern geführt. Wenn die Verbrennungskammer einmal ger 
börig heiß ift, fo bleibt das Gas ſtets entzündet und die Verbrennung geht 
ganz nad) Wunfch vor fi; bei Unterbrechung der Arbeit, 3. B. am Sonntag, 
hält man die Kammer durd; ein Feines, auf einem Roſte gerade unter der 
Gaseinftrömung brennendes Kofsfener warm. 
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Diefes Berfahren befeitigt jedenfalls alle fchädlichen Safe volllommen; 
aber die Anmefenheit von Kohlenfäure zc. in den Gaſen fchadet der. Schwefel: 
fänrebildung jehr und es fteht dahin, ob unter gewöhnlichen Umftänden babei 
viel Profit bleibt. Doch muß man fagen, daß das Verfahren feine Schuldig- 
feit thut, wenn es die völlige Befeitigung der ſchädlichen Gaſe auch ohne Extra⸗ 
gewinn bewerfitelligt. 

Bortheilhafter als die Umwandlung in Scwefelfäure jollte die Dar- 
jtellung von Schwefel aus dem Schwefelwaflerftoff ſein. Diefer Gegen- 
ftand kann hier nicht mit Ausführlichkeit befchrieben werden, um jo weniger, als 
diefe Behandlung fich für die bei der Ammonfulfatfabrilation entweichenden, 
jehr unreinen Gaſe lange nicht fo gut mie für diejenigen eignet, die aus 
dem Teblanc-Sodarüditande erhalten werden können. Wir verweifen daher 
auf die ausführliche Behandlung der einfchlägigen Verfahren in Lunge's 
Handbuch der Sobainbufirie, 2. Aufl., Bd. II, ©. 771 ff. und beichränten 
ung bier im Weſentlichen auf Angaben über das, was für unferen fpeciellen 
Zweck von Bedeutung ift. 

Es ift oft vorgeichlagen worden, aus dem H,S freien Schwefel dadurch 
zu gewinnen, daß man ihn mit SO, zufammenbringt, welche am einfachſten 
durch Verbrennung eines Theile des H,S felbft gewonnen wird; die Reaction 
ift: 2H,S + SO, = 2H,0 + 38. Diefe Reaction ift aber keineswegs 
fo einfach wie fie ausfieht, und auch bie feiner Zeit (1878) mit großen Hoff- - 
nungen begrüßte Löſung der Aufgabe durch das Berfahren von Schaffner 
und Helbig (Lunge, a. a. O., ©. 743 und 773) hat fih im Großen nicht 
bewährt. Jedenfalls ift feines der darauf gegründeten Verfahren in ber 
Ammonfulfatfabrifation heimifch geworben. 

Beſſer fteht e8 mit dem Verfahren von C. F. Claus, das fogar urſprüng⸗ 
{ich gerade für den vorliegenden Zwed erfunden worden ift, aber feine gründ⸗ 
liche Durdjarbeitung und große Verbreitung auf dem Gebiete der Sodainduftrie 
gefunden hat. Die einzelnen Patente von 1882 (Nr. 3606) und 1883 
(Nr. 5070, 5958, 5959, 5960), fowie da8 D. R.⸗P. Nr. 28758 geben 
eine Beichreibung des Verfahrens, die aber natürlich feine gute Idee von ber 
Geſtalt geben, welche e8 in der Praris, namentlic, auch durd) die Bemlihungen 
der Gebrüder Chance in Oldbury, gewonnen hat und worüber man bei 
Yunge, a. a. O., ©. 775 ff. alles bisher bekannt Gewordene findet. Hier 
ſei Yolgendes erwähnt. 

Es war ſchon lange vor Claus verſucht worden, den Schwefelwaſſerſtoff 
in der Art zu behandeln, daß man ihn mit nur fo viel Luft verbrennt, um 
den Waflerftoff in Wafler überzuführen, den Schwefel aber als ſolchen in Frei- 
heit zu fegen: HS +0 = H,0 + S. 

Dies geht aber nicht jo einfach; das Gemenge von HzS mit der gerade flir 
obige Reaction ausreichenden Dienge von Luft brennt nur fehr ſchwierig und eine 
große Menge unverbrannter H, S entweicht mit den Schwefeldämpfen. Claus 
fand, daß der erftere Uebelſtand ſich vollftändig, ber zweite zum großen Theile 
heben läßt, wenn man eine Contactfubftanz anwendet, al8 welche von allen von 
ihm (und Anderen) verfuchten nur eine als die gleichzeitig wirkſamſte und billigfte 


214 Berarbeitung des Ammoniakwaſſers. 


erfunden worben ift, nämlich glühendes Eifenoryd in Form von Schwefellies⸗ 
Abbränden aus ber Schwefeljäurefabrifation. Man verwendet biefes in einem 
Apparate, welcher den Namen „ Claus-Ofen“ (Claus kiln) führt, und der in 
der in den Sodafabrifen üblichen Geftalt in Fig. 74 gezeigt ift!). 

Es iſt ein cylindriſcher Schachtofen, beftehend aus einem eifernen Mantel 
mit 225 mm ftarfem, fenerfeftem Sutter, 2,7 bis 3m hoch und 7,5 bis Im 
im Durchmeſſer. Die aus mehreren Stüden zuſammengeſetzte Dede wird von 
oben durch HsBalfen ee und von innen durch Mauerpfeiler cc getragen. 
99 find (übrigens unnöthig) Erplofionsventile. 0,6 m über dem Boden be 
findet fi) ein Roft aus Thonfliefen dd, getragen durch Thonblöde aa. Dar- 
auf liegt zunäcjft eine 0,3 m hohe Schicht dd aus Ziegelbroden, darüber eine 

Big. 74. 


0,3 m hohe Schicht Ff von Rafeneifenftein in Stüden von etwa 25 mm Dur‘ 
meſſer. Das Gasgemenge tritt durch ein (im der Zeichnung nicht fidhtbares) 
Rohr oben ein und unten bei % aus. Hier ift durch das heiße Eiſenoryd dat 
Gemenge von Schwefelwaflerftoff und Luft in Wafferdampf, Schwefeldampf 
und Stidtoff übergegangen. Im einer auf den Claus-Dfen folgenden Bor 
richtung verdichtet fich ein Theil des Schwefels in flüffiger Form; ber übrige, 
nebft dem Waſſerdampf, tritt in eine gemauerte Kammer ein, wo er fih als 
Schwefelblumen niederſchlägt. Das von hier entweichende Gas wird durch 
Waſchen mit Wafler gereinigt, wobei noch viel Schwefel und zugleich SO, in 
wäfferiger Löſung condenfirt wird; das auch jegt mod) vorhandene H, S wird 
ſchließlich durch einen Eifenorpdreiniger zurlidgehalten. 

Ein Claus-Ofen von 7,5m Durchmeſſer liefert in ſechs Wochentagen 


) Dieje Figur ift aus Lunge's Sobainduftrie II, ©. 776 entnommen, wo 
außerdem eine Zeichnung des ganzen dazu gehörigen Complexes von Gondenfations: 
apparaten gegeben ift. 
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15 bis 20 Tonnen Schwefel. Wenn die Temperatur im Austrittsrohre A 
etwa 236° beträgt, geht der Proceß am günftigfien vor ſich. Immerhin er⸗ 
hält man doch in der Praris nur 85 Proc. des Geſammtſchwefels als ſolchen, 
und zwar hat man e8 in der Hand, mehr Blodichwefel oder Schwefelblumen 
darzuftellen. Freilich gelingt eine Ausbente wie die obige nur bei forgfältiger 
Regulirung des Gasgemiſches, wie e8 zwar in Sodafabrifen, aber ſicher nicht 
bei der Fabrikation von Ammonfulfat erzielt werben kann. 

Als Beispiel für die Einrichtung des Claus Verfahrens in Gasfabrifen 
diene Folgendes. € 

Im der Gasfabrit zu Leicefter befteht ein Claus» Apparat ?), welcher flir 
eine Wodjenprobuction von 35 bis 40 Tonnen ſchwefelſaurem Ammoniak dient. 
Legteres wirb mit einem continuirlic wirkenden (anſcheinend einem Feld⸗ 


Sig. 76. 








. 
mann’fchen) Apparate fabricirt, und die getrodneten Saturationsgafe (devem 
Wärme, wie wir fpäter fehen werden, zur Vorwärmung von friihen Gas 
wafjer dient) werden in einem 15cm weiten Rohre a (Fig. 75) in ben Ber- 
brennungsofen A eingeführt. Diefer befteht aus einem gemauerten Schadhte 
mit eifernem Mantel; das Mauerwerk ift 0,46 m ſtark, die Weite des Schachtes 
inwendig 0,91 m, feine Länge von vorn nad) Hinten (b. h. vom Inneren des 
Futters bis zur Deffnung ber Condenfationsfammer) 1,52 m. Sein Inneres 
iſt durch zwei gelochte fenkredite Scheidemauern von 0,23m Stärke, cd, ger 
theilt, welche vorn einen Raum von 0,38 m in der Länge laſſen, in dem fidh 
das Gas mit der durch ein 50 mm weites Rohr b zutretenden Luft miſchen 
tann; fie laſſen zwiſchen fid eine Kammer von 0,91 x 0,91 m Grundfläche 


") Twenty third Report on the Alkali ete. Acts. By the Chief In- 
spector, p. 81 ff. 
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(die Höhe iſt nicht angegeben), welche die Contactſubſtanz enthält. Lehtere 
befteht aus etwas manganhaltigem Eifenoryd, in Kugeln von 25 bis 30mm 
Durchmeſſer. Das Hier entfiehende Gemenge von Schwefelbanpf, Waſſer⸗ 
dampf und Gajen tritt zunächſt in die Condenjationsfammer B, welde eine 
Breite von 3,65 m und eine Ränge von 9,75 m hat; eine Anzahl von 0,23 m 
ftarfen Scheidewänden zwingt ben Gasſtrom, hin und her zu ftreichen, und ſchon 
bier den größten Theil des Schwefel! und Waflerd abzugeben. Ban hier 
gehen die Safe in einen 0,76 m weiten Sanal E, weldyer im Ganzen 53m 
. lang, aber in einen faft quadratiichen Zuge geführt ift, fo daß in feinem 
Inneren der Wafcher C und der Reiniger D Plat finden. In den Eanale 
E befinden fid) fieben Scheidewände, welche bis 0,31 m vom Boden derjelben 
herabreichen, und zur beſſeren Sondenfation dienen follen. Der Gaswaſcher C 
ift 1,22 m weit und 7,31m hoch; er iſt mit Kalkftein gefüllt, mit Waſſer 
beriefelt, und dient zum Zurückhalten der fchmwefligen Säure, während der 
Schwefelwaflerftoff jchlieglid) in dem, mit der freien Luft communicirenden 
Eifenorgdreiniger D befeitigt wird. Lebterer ift 3,9 m im Quadrat; auf 
feinem unteren Rofte befindet ſich eine Schicht Koks zur Zurückhaltung der legten 
Feuchtigkeit, und auf dem oberen Rofte eine 1,07 m tiefe Schicht Eifenhydromi. 

Wie man fieht, ift hier eine nicht unbedeutende Einrichtung zur Beſei⸗ 
tigung des Schwefelwaſſerſtoffs vorhanden, welche functioniren muß, aud) wenn 
der Verbrennungsofen C theilweife oder ganz verjagen follte. Daß dieſe Vor⸗ 
ficht feineswegs überflüffig ift, erhellt aus dem englifchen amtlichen Infpection® 
berichte 1), wonach in einer anderen, mit Clans’ Apparat, aber nicht mit den 
Borrichtungen C und D verfehenen Fabrik folgende Acidität der entweichenden 
Gaſe beobadjtet wurde 2): 








S 5,08 


OT 
Grains 50, | 3536 

Datum Bet zu] Shmetetmafierhifi — —— Schwefelwaſſerſtoff 

ö— — —— —— ——— ———— — 

1886. Januar 26. | 12,2 deutliche Reaction auf Reagenspapier 

Gebruar 17. | 0,45 ſchwache „ n ” 
März 17. 11,52 deutihe „ „ * 
18. 2,05 jchwache 
April 14. | 6,0 deutliche „ n n 
Mai 26. | 7,75 n n v 
Auguft 19. 7,30 ſchwache 
September 22. 3,55 deutide „ n » 
October 19. 0,20 ſtarke 
November 3,70 deutliche 
December ner 1. | 120 1 ‚20 .) n » n 


!) Twenty third Report ete., p. 71. — *) Die, natürlich weſentlich von 
505 herrührende Acidität ift, nach dem engliſchen Brauche, als SO, berechnet und 
in Grains pro Eubitfuß angegeben. 1 Grain pro Gubilffuß — 235 pro Eubil: 
meter. 
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Mithin fteigen und fallen merhvirdiger Weife bie Gehalte an SO, und H,S 
hänfig zu gleicher Zeit; zuweilen ſank bei Verminderung der Gefchwinbigkeit der 
Luftpumpe das Entweichen von SO, und H3S zu gleicher Zeit. Am 20. October 
ftellte e8 fich heraus, daß die Füllung der Verbrennungskammer inactiv geworden 
war und entfernt werden mußte; da8 Material war großentheild in Ferro⸗ 
und Verrifulfat übergegangen. Alles dies beweift die Nothwendigfeit der Ein- 
führung von Sicherheitsapparaten (C und D m Fig 75). 

Statt den Schwefelwaflerftoff zu verbrennen, wird derfelbe, namentlich in 
Heineren Fabriken, zuweilen (in England fehr häufig) in einem mit Kalt 
oder Eifenoryd beſchickten Reinigungskaſten abforbirt. Auch hierfür muß 
man die conbenfirbaren Dämpfe durch Abkühlung entfernen; die getrodneten 
Safe gehen dann in die Reiniger, welche den in den Gasfabriten üblichen, in 


Gig. 76. 





Fig. 76 verfinnlichten, durchaus gleich conftruirt find. Es find. gußeiferne 
Käften mit einem Waflerverichlufle zum Eintauchen des Dedelvandes. Die 
Safe treten unten ein und gehen durch die, meift hölzernen, Horben hin- 
duch, auf denen das Reinigungsmaterial in einer Dide von 75 bi8 100mm 
ausgebreitet ift._ Das gereinigte Gas wird oben durch ein Rohr abgeführt. 
Gewöhntic, find mehrere folche Käften in der Art mit einander combinirt, daß 
man fie in regelmäßiger Aufeinanderfolge arbeiten laſſen kann, alfo die am 
längften thätigen Käften das friiche Gas, und ber mit friihem Material ıc. 
beſchickte das legte Gas gerade vor dem Entweichen in die Atmofphäre empfängt. 
Man macht diefe Käften meift 3 bi8 6m im Quadrat und 0,6 bis 1,2m 
body; zuweilen baut man fie aud) aus Biegeln ober felbft aus Holz, aber das 
letztere ift nicht gut, da fie dann nicht gut dicht zu halten find. Auch kann 
die Hitze das Holz beichädigen, und es ift deshalb auch vorzuziehen, die Horden 
lieber aus gelochten Eifenbled) oder Drahtnetz ftatt aus Holz zu machen. 
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Als Abforptionsmaterial dient zuweilen Kalk, aber dies ift durchaus nicht 
rationel. Der Kalk geht dabei verloren und der Abfallfalt (Gaskall) ift ſelbſt 
wieder ein Gegenftand großer Beläftigung und häufiger Klagen. Weit vor- 
zuziehen ift das in faft allen Gasfabrifen angewenbete Eifenorgbhydrat, gewöhn⸗ 
(id) mit Sügeipänen gemifcht, ober die ähnliche, von Friedrich Lur in 
Ludwigshafen patentirte, noch wirfjamere Maſſe. Man kann dieſe Maſſen, 
wenn fie ihre Wirkſamkeit eingebüßt haben, durch einfaches Ausſetzen an der 
Luft regeneriren, wobei das Schwefeleifen in eine Miſchung von Eifenhydrorgd 
und freiem Schwefel übergeht; wenn der Schwefel ſich ſoweit angehäuft hat, 
daß die gebrauchte Maffe nicht mehr zur Abforption von H,S dienen fan, 
fo bildet fie ein werthvolles Rohmaterial für die Schwefelfäurefabrifation, jo 
daß ihr Schwefel nitglid) verwerthet wird. | 

Zuweilen wendet man einen Ventilator oder Injector an, um das Gas 
durch die Reiniger durchzutreiben. Auch verbindet man wohl Diefelben zu einem 
ähnlichen Zwecke mit einem Saugkamin; doch hat dies den Nachtheil, daß bei 
etwaigem Berfagen der Reinigung lange Zeit vergehen fann, ehe man den 
Tehler gewahr wird, während bei offenen Neinigern ein Entweichen von 
Schwefelwaſſerſtoff ich ſofort fühlbar macht. 

Ein bei den Eiſenoxydreinigern zuweilen auftretender Uebelſtand iſt der, 
daß bei der Wiederauffriſchung der Maſſe durch Oxydation das Schwefeleiſen 
zum Theil in Eiſenſulfat, ſtatt in Hydroryd und freien Schwefel, übergeht. 
Wenn dies eingetreten iſt, ſo wird man genügend Kalk zumiſchen müſſen, um 
das Eiſenſulfat zu zerſetzen. 

Für große Ammoniakwerke iſt der durch die Reiniger beanſpruchte Raum, 
und noch mehr die ziemlich große, mit der Erneuerung der Reinigungsmafie 
verbundene Arbeit, ein ernſtlicher Uebelſtand, und eignet fid) daher diejed Ber 
fahren mehr für nur Meine Werke mit nicht ber 300 Tonnen Jahres⸗ 
production, bei denen e8 feinem Zwecke ganz genügend zu entfprecjend jcheint. 
Man findet in England Reiniger von 1 bi8 6 m im Quadrat und 1 big 2m Höfe. 

Auch für die Eifenorydreinigung follten die Saturationdgafe erft ihres 
MWaflerdampfes beraubt werden, weil fonft die Maſſe zu feucht und damit zu 
dicht wird und die Safe nicht durchläßt. Man verwendet dazu die oben er- 
wähnten Vorrichtungen (S. 210). Auch kann man zur Kühlung der Gaſe, 
behufs Condenſation des Waflerdanıpfes, diefe durch einen Heinen Thurm 
führen, in welchen man mittelft eines Injector8 einen Luftftrom in der Kid: 
tung des Gasſtromes einbläft; dann wird durch die kalte Luft das Gas ab- 
gefühlt, und zugleic, fpäter in dem Reinigungskaſten die Wiederbelebung dee 
Eifenfulfids durch Oxydation ſchon theilweiſe ausgeführt (vergl. S. 221 das 
Berfahren von Kunheim). 

Bei den intermittirend wirkenden Eifenorgbreinigern muß beſondere 
Sorgfalt auf den guten Yuftand der Abfperrventile gelegt werben, damit 
nicht ſchädliche Safe in die nicht im Betriebe ftehenden Käften eintreten fünnen, 
namentlich, wenn in diefem Leute mit Umſchaufeln der Keinigungsmafie be 
ſchäftigt find, eine Vorficht, die ans der Praris der Gasfabrikation ja hinläng- 
lid) bekannt ift. 
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Die Wiederbelebung der Reinigungsmafle gefchieht theils intermitti— 
rend durch Durchleiten von Luft abwechfelnd mit dem Gas, etwa drei bis 
ſechs Stunden wechfelnd, oder continuirlich durch Einlaffen von etwas Luft 
gleichzeitig mit dem Gafe. In beiden Fällen darf man nicht zu fchnell vor⸗ 
gehen, um eine Entzündung in Folge der ſtarken Wärmeentwidelung zu ver- 
hüten. 

Ueber die Zuſammenſetzung der gebrauchten Reinigungsmafle bei inter- 
mittirender (a) und bei continuirlicher Wiederbelebung (b) giebt ber Alk. Rep. 
Nr. 32 (1895), ©. 16 folgende Analyfe: 





Beſtandtheile | a b 
| 


Waller oo oo! ass | 240 
Schwefel, löslih in Schwefellohlenftoff, auf trodene 
Maſſe berehnet . -. 2 2 22er 73,0% 59,80 
Schwefel ald Sulfat, ausziehbar durd Waller . . . 100 0,95 
Schwefel als unlöslide Sulfate . . .. 2.2.2... Spuren 0,40 
n als Eijenfulfür .... . nen | 1,20 1,85 


| 80,75 | 87,0 


Eine große Menge weiterer Analyfen von Reinigungsmaſſen wird im 
Alk. Rep. Wr. 33 (1896), ©. 16 und 17 mitgetheilt. 

Wir erwähnen nod) das Verfahren von Young (E. P. Nr. 1310, 1880). 
Diefer führt die aus kochendem Gaswaſſer ohne Kalk entweichenden Dämpfe 
zufanımen mit Luft durch eine Feuerung, wobei das Schwefelammonium zu 
hwefligfaurem und zum Theil ſchon zu ſchwefelſaurem Ammoniak verbrennt. 
Dann gelangen bie Gaje in einen geeigneten Condenfator (jedenfalls mit 
Waflercondenfation). Das fchwefligfaure Ammoniak wird in der Löfung durd) 
einen Strom erhitter atmofphärifcher Luft in fchwefelfaures verwandelt. (Dies 
bat ſchon viel früher Laming vorgefchlagen) Wenn (was immer der Fall 
ift) die zu behandelnde Flüffigkeit nicht genug flüchtige Schmwefelverbindungen 
enthält, um alles Ammoniak in Sulfit überzuführen, fo fügt man fchiweflige 
Säure zu den Deftillationsproducten, bevor oder nachdem fie die Feuerung paffirt 
haben, oder man neutralifirt die condenfirte Fluſſigkeit mit fchwefliger Säure 
oder Schwefelfänre. — Wie man fieht, ift dieſes Verfahren ganz analog dem- 
jenigen von Addie für Hohofengafe, und leidet an ber Schwierigkeit, daß bei 
der hohen Temperatur ein erheblicher Theil des Ammoniaks zerftört werden 
wird. Auch die vollftändige Verbrennung des Schwefelwafierftoffs und die 
Sondenfation der Ammoniakſalze aus den Hoch erhitzten Gaſen wird nicht 
leicht fein. 

Das legterwähnte Verfahren gehört ſchon zu denen, welche es gar nicht 
zur Bildung von freiem Schwefelwaflerftoff in dem Saturator fommen lafjen 
wollen. Derfelbe Zweck wird von Denen verfolgt, welche dem Gaswaſſer vor 
der Deftillation Subftanzen zur Zurüdhaltung des Schwefels, wie Kalt, 
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Eifenorybhybrat oder andere Eifen- ober Manganverbindumgen zufegen. Aber 
diefe Verfahren find zu thener und miühfam für die Fabrikation von ſchnefel⸗ 
faurem Ammoniaf und können nur für biefenige von Salmiafgeift in Frage 
fommen (vergl. diefe). 

Es liegt auf der Hand, daß alle Verfahren zur Befeitigung des Schweiel- 
waflerftoffs aus den Saturationsgafen ſich leichter bei ben continuirlich wire 
fenden Apparaten (wie Öriineberg’s, Feldmann's :c.), als bei den ein⸗ 
facheren, abfagweife arbeitenden durchführen laſſen, weil bei den erfteren bie 
Menge der Safe während ber ganzen Arbeit faft immer gleichförmig ift, wäh 
rend im legteren Falle einmal fehr wenig, dann aber wieder fehr viel Gas 
entweichen muß, und leßteres oft ftoßweife eintreten wird; dann mitfen die 
Reiniger oder die Berbrennungsvorrichtungen zu ſtark befaftet werden und un- 
vollftändig functioniren. 


Der Geruh beim Berdampfen ber Löfungen von fhwefel- 
faurem Ammoniaf, wenn man mit verbiinnter Säure operirt hat, iſt ſchon 
erwähnt worden. Dan hat denjelben mit dem Geſtank von fchlecdht gehaltenen 
Schweineftällen verglichen, und er kann ſich bis auf Entfernungen von über 
200 m, beinahe fo weit wie die Sättigungegafe, verbreiten. Um ihm zu ver 
büten, fol man durch das Sättigungsgefäß vor bem Ablaſſen der gefättigten 
Tauge 20 bi8 30 Minuten lang einen Dampfſtrom ftreichen laflen, und 
den abgehenden Dampf in der gewöhnlichen Weife abführen und condenliren 
(Dr. Ballard, a. a. O. ©. 135). 

Ueber die Durchführung der befprochenen Berfahren zur Befeitigung, 
bezw. Berwerthung des Schwefelwaflerftoffs bei der Fabrikation von Ammonium: 
julfat berichten die englifchen Yabrikinfpectoren ?), daß eine große Anzahl von 
Fabriken, in manchen Diftricten ungefähr zwei Drittel, denfelben zur Schwefel⸗ 
fäurefabrifation verwenden, meift durch Einführung des Gafes in Pyritbremmer, 
und zwar mit beflerem Erfolge. Die Mehrzahl der übrigen Fabriken wendet 
Eifenorydreiniger an, einige den Clans⸗Proceß, andere verbrennen den 
Schwefelwaſſerſtoff und laflen die fchmweflige Säure in die Luft gehen. Viel⸗ 
leicht Tieße fich Hier, namentlicd) wo man Schwefeljäurefabrifen nicht zur Hau 
bat, auch das Rößler'ſche?) Verfahren zur Gewinnung von Kupferpitriel 
aus ſchwefliger Säure anwenden. 

In einem ber größten englifchen Diftricte, der jährlich 39 400 Tonnen 
fchwefelfaures Ammoniak producirt, werden [nach Alk. Rep. Nr. 30 (1893), 
©. 106] 60,8 Proc. der erzeugten Gaſe in Schmwefelfäure libergeführ, 
11,6 Proc. nah dem Claus'ſchen Verfahren auf Schwefel verarbeite, 
9,5 Proc. durd) Eifenorydreiniger entfernt (meift von Heineren Fabriken) und 
18,9 Proc. einfacd, verbrannt und in die Luft gehen laſſen. Nach einem 
Ipäteren Berichte 3) reinigten 2 Werke mit Kalkmilch und Eifenvitriol, 2 mu 
Arſen (d. h. mit arjenhaltiger Schwefelfäure zur Reinigung berfelben nad, dem 
befannten Verfahren), 71 verbrannten den Schmwefelmafferftoff und ſchickten 





!) Alk. Rep. #r.28 (1891), ©. 57, 66, 87 etc. — ”) Siehe Lunge’s Ende 
induftrie, 2. Aufl., I. Bd., ©. 260. — °) Alk. Rep. Wr. 31 (1894), ©. 15. 
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das Berbrennungsproduct in die Luft, 23 erzeugten daraus Schwefeljäuxe, 
24 arbeiteten nad) dem Verfahren von Claus, 276 benugten Eifenorybreiniger 
und 21 Kalfreiniger. 

Die Koften der Entfernung des Schwefelmaflerftoffs werden nach dem- 
jelben Berichte (S. 98) angegeben pro Tonne fchwefelfaures Ammoniaf: 


bei Eifenorgdreinigern in fieben Fällen zu 2 ſh. 6 d. 1 fh. 6b, 
3 ſh. 4 d., 3 ſh. Oo d., 5 ſh. 5 d., 7 ſh. 1 d. un 3 ſh. 6 d., ein 
ſchließlich Zinſen und Amortiſation; 

bei dem Slaus’fhen Verfahren in fünf Fällen zu O fh. 8 d., 

156.16, 055. 11/8, 156.18, 156. 19% d. 
Das Berfahren arbeitet mithin wefentlich billiger, ift aber nur für größere 
Werke geeignet. Ein Nuten wurde in feinem alle erzielt, doch ift es ſchon 
al8 ein großer Gewinn zu betradhten, bie Beläftigung durch den Schwefel 
waflerftoff [08 zu fein. 

Stevenfon!) giebt folgende Koftenberechnung fiir die Verwerthung des 
Schwefelwaflerftoffs auf Schwefelfäure bei der Gaswafferverarbeitung. Im . 
Yaufe des Yahres wurden 1977 Tonnen Scwefeljäure fabricirt (in welcher 
Stärke?) und daflir aufgewendet: 


to 1 Tonne 

Werth Säwefelfäure 
1023 Tonnen Pyrit, 40 Proc. . . 1023£ oſh. od. 0&£10fh. 4,2%. 
gg m Salptr . . . . 45,13, 0, 0, 4„ 61, 
a Kols. 46, 7,55 0,0, 56, 
Löhne. . . 2. 291, 2, 5, 0, 2,113, 
Reparaturen Durchſchnitt) ... 602) 15» 8, 0, 6, 1,1, 
5 Proc. Verzinfung von 6000£. . 300, O„ 0„ 0, 3„ 04, 





27082 4fh. 6b. 12 7fh. 4,7. 


Um obige 1977 Tonnen Schwefelfäure zu gewinnen, dient außer dem 
Pyrit der Schwefelmafferftoff aus 32 549 Tonnen Gaswafler im Werthe von 
255 Tonnen PByrit = 255 £, wobei der im Kalte der Ammoniakblafen und 
dem Condenswaſſer der Kühler verlorene Schwefel ſchon abgezogen ift. Hierzu 
muß man nod 95 £ al8 Zinfen von 1500 £ redimen, welche ein Eifenoryd- 
teiniger gefoftet hätte, fo daß 330 £ oder 51/, Broc. Profit über die Vers 
zinfung hinaus bleiben. (An vielen Drten liegt der Fall aber keineswegs fo 

ünftig !) . 

’ N ehiehene Vorſchläge laufen darauf hinaus, den Schwefelmafleritoff 
ſchon vor der Verarbeitung des Gaswaſſers auf Ammoniak oder deffen Salze 
zu gewinnen, bezw. unschädlich zu machen. Ob diefelben Heute noch Anwendung 
finden, ift uns nicht befannt; fie follen indeſſen Hier doch kurz beſprochen 
werden. 

Ein Berfahren von Kunheim & Co. (D. R.⸗P. Nr. 26422) zielt 
darauf ab, ben Schwefel volltommen nutbar zu machen. Man läßt auf das 


1) Gas World 1895, p. 705 durd) Chem.⸗Ztg. 1895, Rep., S. 192. 
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rohe Gaswaſſer im falten Zuftande einen kräftigen und möglichft zertheilten 
Strom atmofphärif—er Luft einwirken. Hierbei findet eine Scheidung der 
Schwefelammoniums in Schwefelwafferftoff und Ammoniak ftatt. Die Gaſe 
mit dem Ueberſchuß an Luft werden durch fein zertheiftes Eiſenondhrdtat 
geleitet und dabei der Schwefelwaſſerſtoff abforbirt. Man fann natürliches 
ober kunſtliches Oxydhydrat, auch von anderen Metallen, anwenden Tas 
Orydhydrat wird zu diefem Zwede in einem verbiinnten Brei von Erdallalien 
fuspendirt. Das in den Keſſel K (Fig. 77) durch die Pumpleitung p ein- 
gefügrte Gaswaſſer wird durch die von einer Luftpumpe ober einem Imjector 
durch das Rohr 7 eingetriebene Luft in heftig wallende Bewegung verfegt. 
Dabei wird hauptſächlich H;S mit fortgerifien, während das meiſte NH, 
zurüdhleibt. Das mitgeriffene Gaswaſſer bleibt in dem Gefäß U und flieht 


ununterbrochen wieder in den Keſſel zuriick, während H,S, überſchuſſige Luft 
und etwas NH, durd; ein durchlöchertes Rohr in das mit dem Brei von Eiſen- 
oxyd und Erdalkali etwa zur Hälfte gefüllte Gefäß 4 geleitet werben. Hier 
wirb der H,S abforbirt, und das gebildete FeS zugleich; wieder zu Fe,(OH); 
und S regenerirt. Die überſchuſſige Luft und das Ammoniakgas gehen durch 
ein Ueberfpriggefäß V, aus weldem das mitgerifiene Cifenoryd wieder nad 
A zurüdgelangt. Bon da gehen Luft und Ammoniafgas durch dem mit 
Kols gefüllten Thonthurm T, welcher zur Abforption des Ammonials mit 
Schwefeliäure beriefelt wird. Die Luft entweicht durch R. Das fo vom 
Schwefel befreite Gaswaffer in X wird dann wie gewöhnlich durch Kochen mit 
Kalt von Ammoniak befreit. Diefes Verfahren der Abforption von Schwejel- 
wafferftoff mit gleichzeitiger Regenerirung de Schwefeleifens zu Schwefel und 
Eiſenoxydhydrat kann aud) auf jeden Schwefelwaſſerſtoff anderen Urfprungs 
Anwendung finden, 
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Die Abjorption von H,S hat Zunge durch eine in Waſſer juspendirte 
Miſchung von Eifen- oder Manganhydroryd und Kalt ſchon in feinem eng» 
lifchen Patente (Nr. 1108) von 1866 beſchrieben. Weldon hat in feinem 
Patente vom 18. Auguft 1871 und wiederum in 1876 hierzu die Regeneration 
durch Luft in der Flüſſigkeit felbft gefügt. Die gleichzeitige Durdleitung von 
Luft und Scwefelwaflerftoff durch die Mifchung von Eiſenhydroxyd und Kalt 
ganz zu dem oben befchriebenen Zwede hatte Runge damals fchon längſt im 
halbgroßen Maßftabe ausgeführt, aber nichts darüber veröffentlicht. 

Hierher gehört aud) folgendes Berfahren zur gleichzeitigen Ver- 
arbeitung von ©asreinigungsmaffe und Gaswaffer, von 
C. 5. Wolfram (D. RP. Nr. 40215). Wan entfchiwefelt das Gaswafler, 
indem man auf 50 bis 60 Thle. defielben 1 THL der folgenden Löfung zu- 
ſetzt. Man fuspenbirt 1Thl. gebrauchte Gasreinigungsmaffe in 2 bis 3 Thin. 
Waſſer und fegt dazu 1/, bis 1 Thl. Schwefeljäure oder 1 bis 2 Thle. Salz- 
fäure. In je 50 Thin. hiervon löſt man 5 bis 6 Thle. Eifenoder, und Hat 
num eine Löſung von baſiſchem Eiſenorydſalz. — Aus der Gasreinigungsmaffe 
wird durch das Ausziehen mit der verdlinnten Säure das Rhodanammonium 
entfernt, ıumd kommt dann zu dem im Ammoniakwaſſer enthaltenen. Zu gleicher 
Zeit wird das Ferrochanammonium der Reinigungsmaffe in unlösliche Fexro⸗ 
cHanmaflerftofffäure umgewandelt, während fchwefelfaures Ammoniak in Löſung 
geht. Der grünlich-blaue, mit Waller völlig ausgewafchene Rückſtand hinter- 
fäßt, nachdem man ihn behufs Gewinnung des Schwefeld mit Schwefeltohlen- 
ftoff ertrahirt hat, ein Gemiſch von Ferrocyanwaſſerſtoffſäure und Berlinerblau, 
aus dem man 35 bis 40 Proc. Berlinerblau ertrahiren kann. Die Gas: 
reinigungsmaſſe wird alfo durch das Verfahren nicht entwerthet, ſondern das 
Ferrocyan vielmehr in beiler verwerthbare Form gebradht. — Die Löſung von 
baſiſchem Eifenorydfalz wird, wie oben erwähnt, dem rohen Gaswaſſer zugejegt, 
und dadurch deilen Schwefelammonium zerfegt. Der entitehende Niederfchlag 
enthält (vermuthlich nach Orydation an der Xuft) etwa 30 Broc. durd) Schwefel. 
fohlenftoff ertrahirbaren Schwefel. Die rüdftändige Malle enthält etwa 
40 Proc. Eifen in Form von bafifhem Ferrifulfat und Berlinerblau, und 
fann dem zur Reinigung des Gaſes dienenden Eifenoder wieder zugeſetzt 
werden. — Das entfchwefelte Ammoniakwaſſer wird deftilirt, bis ein Fünftel 
übergegangen ift, in welchem fic nahezu alles kohlenjaure Ammoniak findet, 
das auf reined Sulfat oder Anmoniafflüfjigfeit verarbeitet wird. Die rüd- 
ftändigen vier Fünftel bringt man zwedmäßig wieder auf die Gaswafcher, bie 
fih die Gewinnung von Anımoniumfulfet und Rhodanammonium daraus 
lohnt. 

R. Blohnann!) will die Befeitigung der Sulfide und des Rhodans 
fchon beim Reinigen des Kohgafes vornehinen, inden er erjtere durch Eiſen⸗ 
hlorid oder Eifenfulfat bindet und letzteres nach dem Neutralifiren des Ammo- 
niafwaffers mit Chlor, Chlorfalf oder einem anderen unterchlorigfauren Salze 
zerftört. Das fo behandelte Gaswaſſer gelangt immer wieber in den Scrubber 


— — — — — — — 


1) D. R.⸗P. Nr. 73560; Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1894, Ref., S. 431. 
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zurück, bis es genügend concentrirt ift, um nad) der Reinigung zur Kryſtali—⸗ 
fation eingedampft zu werben. 


Im Anſchluſſe an die Gewinnung des fchrefelfauren Ammoniaks aus 
Gaswaſſer mögen folgende, theilweife recht eigenthümliche Vorſchläge Hier Plag 
finden. T. P. Fogarty!) will Ammoniumfulfat aus kohlenfaurem Anm» 
niak herftellen, da8 er durch Verbrennung von alfalifirter Kohle in emer 
Atmofphäre aus Luft, Dampf und Stidftoff erzeugt und durch Gyps, der ſich 
mit Sägemehl gemifcht auf Horden befindet, abforbiren läßt. Das entjtehende 
Ammoniumfulfat will er durch Auslaugen aus der Maffe gewinnen. 

M. H. de Rouftan?) verwendet zur Gewinnung von Ammoniaf aus 
rohem Leuchtgas eine Gasreinigungsmaſſe, beftehend aus einem Gemenge von 
flüffigem Calciumoxychlorid oder Chlorcalcium» Magnefia (gewonnen aus den 
Mutterlaugen der Salinen), gelöfchtem Kalt und Kols. Das Ammoniak con 
denfirt ſich mechaniſch als Carbonat und wird durch Erhitzen ber gebrauchten 
Neinigungsmafje bis zur Rothgluth ausgetrieben. Zur Condenfation leitet 
man die Dämpfe entweder in Schwefelfäure oder einen Kühlapparat. 

Direct aus Gastheer will I. H. Eaftmans) fchwefelfaures Ammonict 
neben Phenolen und Anftrichmaffen gewinnen, indem er den auf 37,79 (!) ew 
wärmten Theer mit Gyps und Waſſer in ſolchen Mengen innig miſcht, daß 
fein Ammoniak mehr entweicht. Das Gemifch fcheidet fi in einen Rieder: 
ihlag, eine wäflerige Löfung und gereinigten Theerr. Die wäſſerige Löſung 
liefert beim Eindampfen Ammoniumſulfat, während der gereinigte Theer, ſowie 
der Niederichlag weiter verarbeitet werden. 

Auf demfelben Niveau fteht da8 Patent von F. H. Davis*), welder 
ftatt des Gypſes eine Löſung von Kupfer» oder Zinkfulfat zur Reinigung des 
Kohtheers verwendet, aus ber mäflerigen Löſung fchwefelfaures Ammonial 
gewinnt, den (im Theer zertheilten!) Nieberichlag von Kupfer- oder Zinkſulfid 
durch Schwefelfäure wieder in Sulfate überführt und den gereinigten Theer als 
Anftrichmafie für Schiffsböden verwendet. 

W. H. Ded) befreit das Gaswaſſer durch Behandeln mit Eifenord 
von Schwefelwaſſerſtoff und leitet gleichzeitig mit den Ammoniakdämpfen 
ichweflige Säure in ein Gefäß mit Waffer, in welchem Sulfit und Bifufft 
auskryftalliliren, ohne daß Eindampfen erforderlich wäre. Das Salz foll als 
Dünger wirkfamer fein, als das Sulfat. Durch längeres Lagern an der Luft kann 
es unter Wärmeentwidelung vollftändig in Ammoniumfulfat übergeführt werden. 

Aus dem im rohen Leuchtgafe enthaltenen Cyanammonium gewinnt 
Hornig) neben Ferrocyanverbindungen jchwefelfaures Ammoniak, indem er 
dem zur Reinigung beftimmten Eiſenoxydhydrat Ferro⸗- oder Yerrifulfat, oder 
verbünnte Schwefelfäure, ober auch Braunftern zufeßt. Bei Gegenwart von 


1) E. P. Nr. 13747, 1887. — ?) D. R.P. Nr. 46135, — °) E. P. Nr. 1019, 
1888. — *) E. P. Nr. 10976, 1890; Chem.-Zig. 1892, ©. 8. — °) €. $. 
Nr. 17050, 1887; Zeitſchr. f. angew. Chemie 1888, ©. 614. — 9) Defterr.:Ung. 
Priv. v. 5. Dec. 1891; Chem.:3tg. 1892, ©. 285; Chem. Ind. 1898, ©. 340. 
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Eiſenſalzen vollzieht ſich die Umſetzung des Cyanammoniums; in gleicher 
Richtung wirkt ein Zuſatz von Braunſtein durch langſame Orydation der beim 
Reinigungsproceſſe entſtandenen Schwefelverbindungen des Eiſens. 


Schwefelſaures Ammoniak des Handels. 


Eigenſchaften des reinen Salzes S. 110. 

Das käufliche Salz, wenn es mit arſen⸗ und eiſenfreier Schwefelſäure 
und durch Deſtillation von Ammoniak in die Säure dargeſtellt iſt, ſollte von 
weißer Farbe oder wenigſtens hellgrau ſein. Doch kommt auch hier ſchon 
graues und braunes Salz vor, und dies iſt ganz gewöhnlich der Fall bei ſolchem, 
welches durch directe Sättigung bed Gaswaſſers mit Scwefeljäure dargeſtellt 
wurde. Wir haben oben (S. 199 u. 203) geſehen, wie man durch ein paſſendes 
Verfahren bei der Sättigung die braune oder ſchwarze Färbung vermeiden kann. 
Das in den vervolllommneten Apparaten von Grüneberg, Feldmann und 
Anderen gewonnene Sulfat ift an ſich weniger zur Färbung geneigt, weil die 
theerigen Subftanzen meift bei der Dephlegmation condenfirt werden. Selbft 
dann kann noch eine gelbe Färbung (von allmälig fi anfammelnden Eifen- 
falzen) eintreten, wenn man nicht von Zeit zu Zeit den Sättigungsbehälter 
gründlich reinigt. Gelbe Färbung deutet fonft auf Schwefelarjen hin, mas 
man früher nur durch Anwendung von möglichft arjenfreier Schwefeljäure 
vermeiden konnte, weshalb bie Engländer meift Säure aus Rohſchwefel ans 
wenden. Aber in Deutjchland, wo man ausſchließlich Säure aus Schwefelfies 
anwendet, ift trogdem das Sulfat nicht häufig gelb, theil® weil man gern Säure 
von reinerem Kies (deutfchem) anwendet, teils weil man das Schwefelarfen wäh. 
rend der Saturation abjchöpft, zumeilen mit fpeciellen Kunftgriffen (S. 203). 
Anch bläulich, jedenfalls durch Berlinerblau, gefärbtes Ammoniumfulfat ift 
beobadhtei worden (Chem.-Ztg. 1886, Rep. S. 282); bei Vermeidung von eifernen 
Zeitungsrohren tritt die nicht auf. Zuweilen ift e8 durch Schwefelblei ſchwärz⸗ 
lich gefärbt. 

Das von den Saturatoren fommende Sulfat wird oft nur abtropfen 
lofjen und feucht verfauft, ift aber dann oft fehr merklich fauer. Man kann 
dies vermeiden durch Wafchen mit wenig Wafler auf der Abtropfbühne, noch 
leichter durch Ausſchleudern in einer ansgebleiten Eentrifuge, in der man aud) 
wafchen fann. Vergl. ©. 185. 

Das Trocknen des Salzes, wenn dies nöthig if, bejorgt man in durd 
irgend welche Abhige oder Abdampf von den Mafchinen geheizten Trodenftuben, 
oder auf offenen Bühnen oder Platten mit Heizung von unten. Vgl. ©.183. 

Schwefelſaures Ammoniaf wird ftetd nad) feinem Gehalte an Stidftoff 
oder an Ammoniaf verkauft. Das chemifch reine Salz bat 21,21 Proc. N 
ober 25,75 Proc. NH,; da8 füufliche fommt manchmal auf 25 Proc. NH,. 
Die Analyjenmethoden werden fpäter bejchrieben werden. Hier mag nur an 
geführt werden, daß nad) van Eyndhoven !) zur tehnifchen Beftimmung des 
Stiditoffgehaltes deffelben die Teitftellung feines Waffergehaltes genügen joll, 


1) Journ f. Gasbel. 1888, S. 906; Wagner-Fiſcher's Jahresber. 1888, ©. 412. 
Lunge-Köhler, Steinkohlentheer. II. 15 
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da das im Handel vorkommende Salz in trodenem Zuſtande den theorettiden 
Stidftoffgehalt befite. 

Der gewöhnlich im englischen Handel ftipulirte Gehalt des ſchwefelſanen 
Ammonials ift 23 Proc. Ammoniak. Da aber die Fabrifanten fanden, daß 
fie leicht bi8 zu 251/, Proc. NH, Tommen konnten, fo ftimmten fie diefen 
Gehalt durch Zufag von Kochſalz oder Glauberfalz auf 23 Proc. herab, was 
jedoch manche Käufer in den Kaufcontracten ausdrücklich verbieten (Watjon 
Smith, Privatmittheilung). 

In England giebt man im Handel gewöhnlich ben Gehalt des Ammonium⸗ 
fulfates an Ammoniat, in Deutichland denjenigen an Stidftoff an. Folgende 
Tabelle wird die Umrechnung erleichtern: 


Tabelle zur Bergleihung bes Gehaltes an Stidfloff mit dem 
Gehalt an Ammoniatf. 











0,9 | 

1 9 | 10898 17 2,64 
2 10 12,14 18 21,85 
3 11 | 13,35 19 | 33,07 
4 12 | 14.57 20 1 489 
5 18 | 16,78 1 30 
6 14 ı 17,00 

7 5 , 1821 


Eine fehr unangenehme Verunreinigung bes jchwefelfauren Ammoniak? 
ift das Rhodanammonium, weldes ſich allerdings kaum in ſolchem Sale 
finden fann, das durch Deftillation des Gaswaſſers mit Kalt und Abforption 
in Schwefelſäure erhalten wurde. Dagegen kann es in dem durd; direce 
Sättigung von Gaswaſſer erhaltenen Salze vorfommen, und noch regelmäßiger 
findet man es in dem durch Wajchen von Gasreinigungsmafje mit Wafler und 
Abdampfen dargeftellten Salze. In diefem kommen nicht felten 25, ja zumeilen 
jogar 91 Proc. Rhodanammonium vor!). Bet dem gegenwärtigen Stande der 
Induftrie und den hohen Preiſen, welche fir das Rhodanammonium bezahlt 
werden, dürfte dies heute indefien wohl als ausgejchloffen zu betrachten jein. 
Da das Rhodanammonium den Pflanzen jehr ſchädlich ift und den Düngewerth 
des Ammoniaffulfates verringert, ja dafjelbe Hierfür ganz unbrauchbar machen 
kann?), fo jollte man ſolche Löfungen nie direct eindampfen, fondern mit Kalt 


1) C. Schumann (Wagner’s Düngerfabrilation, S. 79), Eſilmann ı. 
Bell, Chem. News 32, 197 u. 224. — *?) Oben erwähnte, früher als notoriid 
betrachtete Thatjae ift von M. Märker beitritten worden (Biedermann’s Gen 
tralbl. f. Agriculturch. 1883, ©. 497). Uber die Unterſuchungen von E. Wagner (ibid. 
1873, ©. 336), &. Shumann (ibid. 1882, ©. 332), &.Böhmer (Wagner-⸗Fiſcher's 
Yahresber. 1834, ©. 324), J. König (vergl. oben ©. 207) und andere erweiſen doch 
gar zu deutlich die ſchädliche Einwirkung der Rhodanjalze auf den Pflanzenwud:. 
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deſtilliren; aus dem Rückſtande kann man das Rhodancalcium ausziehen und 
auf Rhodanverbindungen verarbeiten, wenn ſolche Abſatz finden. Die Entdeckung 
von Rhodanammonium in käuflichem Ammoniakſalze geſchieht leicht und ſcharf 
durch die allbekannte Rothfärbung mit Eifenorydfalz, und auch ſeine quanti⸗ 
tative Beftimmung kann vermittelft dieſer Reaction auf colorimetrifchem Wege 
gefchehen, beiler aber gewichtsanalytiſch als Kupferrhodanür (S. 95). 

Weitaus der größte Theil alles jchwefelfauren Ammoniaks wird zur 
Düngung verwendet. Namentlich für Zuckerrüben hat man dafielbe bisher 
durch den verhältnigmäßig meift billigeren Natronfalpeter nicht erjegen können. 
Außerdem dient e8 wejentlid) zur Darftellung der übrigen Anımoniaffalze, 
auch oft der Ammoniafflüffigkeit. Größere Mengen beanſprucht aud) die 
ftetö zunehmende Fabrikation der Soda aus Kochſalz nad dem Ammoniak⸗ 
verfahren, welche im Jahre 1893 in Frankreich allein 2000 Tonnen Sulfat 
conſumirte. Deutſche und englifche Fabriken bedienen ſich aber an Stelle 
des theuren Sulfates meiftens des fogenannten concentrirten Ammoniak⸗ 
waſſers, wovon in England allein im Jahre 18962) 5395 Tonnen (auf 
fchwefelfaures Ammoniak berechnet) für diefen Zweck verbraucht wurden. Man 
fann nad) Angaben aus der Praris annehmen, daß jet noch mindeftens 2, im 
Durchſchnitt aber wahrjcheinlid) über 3 kg Ammontiumfulfat auf 100 kg 
Ammoniaffoda verbraucht werben, fo daß für die heute producirten, wenigften® 
600 000 bis 700000 Tonnen Ammontiaffoda etwa 18000 bis 20 000 Tonnen 
ſchwefelſaures Ammoniak allein von diefer Induftrie abjorbirt werden. Aller: 
dings widerfprechen jenen Angaben andere, wonach man in den gut geleiteten 
Fabriken mit 1 Proc. Ammonfulfat auskommt (unge, Sobainduftrie, III. Bd., 
S. 109). 

Ein geringer Theil der Production an jchmwefelfauren Ammoniak dient 
zur Herftellung von Ammoniakalaun, fowie zur Bereitung eined Feuerſchutz⸗ 
mittel8 zum Anſtrich brennbarer Gegenftände, um diefe gegen Entflammung 
zu fichern (Theatercouliſſen zc.). 

Die Production Englands und des Continentes an fchwefelfaurem Ammos 
niaf haben wir bereit8 an anderer Stelle (S. 49) beiprochen. 

Nach glaubhaften Privatnachrichten aus Norbamerifa befindet ſich die 
Ammonialinduftrie dort noch in einem verhältnigmäßig wenig entwidelten Zus 
ftande. Das Gaswaſſer ift meift nur ſchwach (jogenanntes 2 »Unzenmwafler, 
vergl. S. 89) und wird nur in den größeren Mittelpunften der Inbduftrie 
aufgearbeitet, und zwar in fehr primitiven Apparaten, nämlich einfachen Walzen» 
teffeln. Die Gefammtproduction in Nordamerika fchägte man im Jahre 1886 
auf 11000 Tonnen jchmefeljaures Ammoniaf. Dieſe Berhältniffe, die wahr⸗ 
ſcheinlich mit der günftigeren Bodenbefchaffenheit diefes Landes und feinem 
großen Reichthum an natürlichen Düngemitteln (Guano, Salpeter) zufammen« 
hängen, werden fich aber zweifelsohne mit der weiteren Entwidelung der Koks⸗ 
induftrte auch hier weſentlich geändert haben. 


1) 32. u. 33. Bericht des Cherinjpectors der chemiſchen Fabriken Englands, 
dur Zeitihr. f. angew. Chemie 1898, ©. 228. 
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Viertes Capitel. 


Labrikation der tehnifh wichtigen Ammoniakfalze. 


Eine nicht unbeträchtliche Anzahl von Salzen des Ammonials fpielt in 
der Technik eine Rolle und wird in großen Maßſtabe hergeftellt. Zu dieſen 
rechnen wir nicht das jchwefelfaure Ammoniak, welches Hauptfächlich Verwendung 
als Düngemittel findet, und deſſen Induftrie wir bereits ausführlich beſprochen 
haben. Außer dem Chlorammonium (Salmiaf) und dem Tohlenfauren Ammontal 
(Hirichhornfalz), welche fchon feit den älteften Zeiten in Induftrie, Gewerbe und 
Haushalt eine vieljeitige Anwendung finden, find es eine Reihe der Salze des 
Ammoniaks mit anderen Säuren, welche eine mehr ober weniger große De 
deutung erlangt haben, und die wir hier zu beiprechen haben. Wir nehmen 
dabei Abftand von ſolchen Salzen, welche lediglich ein wiflenfchaftliches ober 
pharmaceutifches Intereſſe befiten.. 


1. Salmiaf (Ammoniumdlorid). 


Diefes Salz kam früher aus Aegypten, und bie war vom 13. bis weit 
in das 18. Jahrhundert hinein die einzige für Europa vorhandene Duelle von 
Ammonialfalzen, abgejehen von der directen Verwendung von gefauftem Harn 
in ber Yärberei zc. In Aegypten wurde Salmiaf als Nebenproduct bei der 
Berwerthung von getrodnetem Kameelmift als Brennmaterial gewonnen. Die 
Nahrung der Kameele bejteht großentheild aus fehr falzhaltigen Pflanzen, und 
ihr Urin enthält jchon etwas fertigen Salmiak. Die Hauptmenge defielben 
bildet ſich jedoch erft aus den ftidjtoffhaltigen Subftanzen und Chloriden beim 
Berbrennen des an der Sonne getrodneten Kameelmiftes. Der dabei entftehende 
Ruß wurde forgfältig gefammelt und in befonderen „Fabriken“ einer Suhl 
mation unterworfen. Eine folde Salmiakfabrit im Delta des Nils wurde m 
Jahre 1720 von den Jeſuiten Sicard beſucht. 40 kg Ruß follen etwa 6 kg 
Salmiaf geliefert haben. 

Auch in anderen Ländern, wo getrodneter Mift ald Brennmaterial ver 
wendet wird, hat man bisweilen verfucht, Salmiak durch Miſchung des Miftes 








Salmiak. 229 


mit Kochſalz vor dem Verbrennen und Auffangen des Rußes zu gewinnen. 
Dieſe Fabrikation ſcheiut jedoch nirgends ſonſt große Verbreitung gewonnen 
zu haben, als in Indien, woher früher ziemlich große Mengen von Salmiat 
ausgeführt wurden), In Europa fol Salmiaf zuerft durch bie trodene 
Deftillation von Oelkuchen (ein recht verſchwenderiſches Verfahren!) und aus 
dem Steinlohlenruß gewonnen worden fein. Die erfte Salmiaffabrif in 
Deutichland war die der Gebrüder Gravenhorft zu Braunfchweig, gegründet 
1759. In Schottland fcheint er um 1750 fabricirt worden zu jein. 

Gegenwärtig wird Salmiak auf verfchiedenen Wegen dargeftellt: entweder 
durch directe Sättigung von Gaswaſſer (oder ähnlichen ammoniafhaltigen 
Flüffigfeiten, 3. B. von der Knochenkohlenfabrikation, früher oft aus faulendem 
Harn) mit Salzjäure, oder durch Umfegung von Ammoniumjulfat mit Kochjalz, 
oder durch Einleiten der Ammoniafdämpfe ans irgend einem ber oben be- 
fchriebenen Apparate in Salzjäure. 

Das letztere Verfahren wird weniger angewendet. Ihm fteht ſchon der 
Umftand entgegen, daß metallene, felbft bleierne, Gefäße heißer Salzſäure nicht 
widerftehen; auch wird jedenfalls ziemlich viel Salzjäure und Salmiak mit den 
heißen Dämpfen fortgehen. lan arbeitet aber doch namentlich in Frankreich 
hier und da nach diefem Verfahren. Rationeller jcheint das Verfahren einer 
franzöfifchen Fabrik (der Compagnie Lejage) zu fein, welche die ganz concentrirte 
Löfung von kohlenfaurem Ammoniak und Schwefelammonium, wie fie von einem 
der früher befchriebenen Colonnenapparate erhalten wird, in einem ausgebleiten 
und bededten, mit Gasableitung verjehenen Gefäße mit Salzfäure zufammenbringt, 
in der Art, daß beide Flüſſigkeiten gleichzeitig einftrömen und eine möglichft 
neutrale (eher etwas faure) Löfung entfteht. Gegen das Ende der Operation 
fteigt die Temperatur bedeutend und dadurch kann leicht Ammoniak mit den 
Dämpfen fortgeriflen werden, die man natürlich in der gewöhnlichen Weife 
behandeln muß, um den Schwefelwaſſerſtoff zu zerftören. Wenn das Gefäß 
faft voll ift, ftellt man den weiteren Zufluß ein und concentrirt die Yauge durch 
eine Dampfichlange bis zum Kryftallifationspunfte. Die Kryftallifation gefchieht 
in mit Blei ausgeſchlagenen Käften und die Kryftalle kommen ganz weiß heraus, 
wenn man von Spitljauche ausgegangen ift. Da man im Handel große Kry⸗ 
ftalle nicht gern hat, fo rührt man den Inhalt der Käften zwei⸗ ober 
dreimal täglih nm. Natürlich hängt die Größe der Kryftalle auch fehr von 
der Soncentration der Löfungen ab. 

Wenn man Salmiallöfung in eifernen Gefäßen eindanıpft, wie das nament⸗ 
{ich in England zur Erfparniß von Brennmaterial und zur Ermöglichung von 
directem Feuer häufig gejchieht, jo muß man die Flüffigkeit ſtets alkaliſch halten, 
namentlich auch den während des Eindampfens durch Zerſetzung von ein wenig 
Salmiak entftehenden Ammoniakverluſt ſtets deden. Wenn einmal die Flüſſig⸗ 
Leit ſauer geworben ift, Löft fie ſchnell Eifen als Eifenammoniumdhloritr auf, 
welches auch durch Ueberſchuß von Ammoniak nicht mehr zerfegt wird. Ein» 


1) Eine ausführlihe Beihreibung der früher in Aegypten und Andien üblichen 
Berfahren zur Salmialfabrilation findet fi) in „Chemistry as applied to the 
Arts and Manufactures“, London, Mackenzie, vol. I, p. 188. 
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bampfen in Blei ift daher zwar theurer, aber viel ficherer in Bezug auf Eiſen⸗ 
gehalt. 

Metallene Hähne vermeidet man befler, und wendet ftatt derfelben Kautſchul⸗ 
röhren mit Quetſchhähnen an. 

Im einigen großen englifchen Fabrilen wird der Salmiaf noch immer 
durch directe Sättigung von Oaswaſſer mit Salzfäure unter mechaniſchem Um- 
rühren dargeftellt. Die entweichenden itbelriechenden Gaſe werben burd das 
Dampfleilelfener geführt nnd verbrannt. Die ſchwach faure Löfung läßt man 
abruhen, wobei der Theer ſich imBerlaufe von drei oder vier Tagen abſcheidet, 
und zwar (wegen der Verdlinnung der Löſung) am Boden bes Gefühes. Yu 
weilen muß man die Lauge auch noch durch Leinwand filtriren. Die noch ſtart 
braun gefärbte Salmiaklöſung wird in eifernen Pfannen durch birectes Fener 
abgedampft, während beffen aber durch ein wenig Kalt, Kreide oder Ammonit: 
. waffer ftet8 neutral oder ſchwach alkalifch gehalten. Während des Berdampfend 
ſcheiden fich noch immer theerige Dele ab, welche oben abgefchöpft werden, und 
ebenfo, da die Flüſſigkeit alkalifch gehalten wird, etwas Eiſenoryd. Die ent 
weichenden Dämpfe jollten condenfirt werden, da fie viel Geftanf verbreiten. 
Wenn bie Löſung genügend concentrirt ift, läßt man fie in cylindrifche Bottiche, 
2 bi8 3m Durchmeſſer und 0,7 m tief, zum Kryſtalliſiren ab, was in 6 bi 
10 Tagen beenbigt if. Alle ſechs bis acht Stunden rührt man um, um Kleine 
Kryſtalle zu erhalten, was für die Sublimation beffer iſt. Rad) Beendigung 
der Kryftallifation läßt man die Mutterlauge durch ein Zapfenloch im Boben 
abfließen, den man am beten gleich von vornherein nad) biefer Seite geneigt 
macht. 


Um Salmiak aus ſchwefelſaurem Ammonium zu machen, ſetzt man 
einer concentrirten Töfung defjelben die äquivalente Menge Kochjalz zu, rührt 
gut um und dampft ein, wobei einfach gewäſſertes Natriumfulfat ausfält, 
während Salmiaf in Löſung bleibt: 


(NH,)SO, + 2NaCl = Na,SO, + 2NH,Cl. 


Das Natriumfulfat wirb mit durchlöcherten Schaufeln ausgeſoggt und auf 
fupfernen Platten abtropfen lafien, fo daß bie auge immer wieder in die 
Pfanne zurüdfließt, und etwas mit Wafler abgewaichen. Wenn die Flüſſigleit 
von Glauberſalz größtentheils befreit ift, wa8 man baraus erfieht, daß fie ftatt 
der groben Kryftalle ſich mit einer irijirenden Salzhaut bededt, fo läßt man fie 
in bleiernen Gefäßen erfalten und wäſcht den auskryſtalliſirenden Salmiak erft 
mit ſchwacher Salmiaflöfung, dann mit etwas reinem Waſſer. 

TH. Schmidtborn !) macht Salmiak durch Umfegung von ſchwefelſaurem 
Ammoniak und Chlorkalium. Er benugt einen verbleiten Bottich mit Sieh 
boden, Ruhrwerk und Dampfipirale, in dem 21/, Tonnen ſchwefelſaures 
Ammoniak mit Waffer, oder fpäter mit der beim Reinigen des Kaliumſulfats 
erhaltenen Lauge zu einem fpecif. Gew. 1,142 aufgelöft werden. Man erhitt 


1) Chem.:Ztg. 1886, S. 1499; Amer. Pat. Nr. 330 1565. 
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zum Sieden und trägt unter Umrühren die genau äquivalente Menge von 
Chlorkalium ein, woran man noch 10 Minuten weiter fieden und !/, Stunde 
klären und dann ablaufen läßt. Das Kaliumfulfat bleibt großentheils als 
Niederſchlag auf dem Siebboden, während die heiße Ylüffigfeit abläuft; durch 
ſyſtematiſches Auslaugen mit warmen Waſſer kann man dem Kaliumfulfat das 
Ammonialjalz bis auf !/, Proc. entziehen und fo etwa 70 Proc. des Kalium- 
julfats erhalten. Die Wafchwäfler werden zum Anftellen einer frijchen Röfung 
von fchwefelfaurem Ammoniak verwendet. Beim Abkühlen der heißen Flüffig- 
keit Eryftallifirt mehr Kaliumſulfat aus, noch, mehr durch die erfte Concentration 
der Lange. Bei weiterer Soncentration und Abkühlung ohne Umrühren 
befommt man ein Salzgemenge in zwei Schichten; die oberen 3/, find Chlor⸗ 
anımonium von circa 94 Proc., verunreinigt mit 6 Proc. Kaliumfulfat, Natrium⸗ 
fulfat und Kochſalz, die unteren ?/, enthalten etwa 78 Proc. Chlorammonium 
und 22 Proc. Kaliumfulfat. Die obere Schicht läßt fich fchon durch Deden, 
die zweite nur durch Umkryſtalliſiren in Salmiat von 98 bis 99 Proc. über⸗ 
führen. Für legteren Zweck hängt man das Salz in gelochten Einjägen in 
fiedend heiße Yauge, worin in wenigen Minuten der Salmiak aufgelöft ift, 
während das kryſtalliniſche Kaliumfulfat ungelöft auf dem Einfage zurückbleibt 
und mit ihm heransgehoben wird. Beim Erkalten Tryftallifirt das Chlor- 
ammonium aus, das, wie auch das Kaliumſulfat, durch Centrifugiren von 
Dintterlauge befreit wird; der Salmiak wird dann noch in einer geheizten 
Kammer getrodnet. — Als Vorzug des (in einer amerifanifchen Fabrik ein⸗ 
geführten) Verfahrens bezeichnet der Erfinder, daß feine theilweiſe Ritdzerfegung 
beim Erkalten der Laugen ftattfindet, und daß das Kaliumfulfat die Koften des 
Chlorkaliums mehr als dedt. (Das ift doch bei Natriumfulfat gegenüber dem 
Kochſalz noch mehr der Fall.) 


Kueng hat vorgeſchlagen, Salmiak durch directe Deftillation von Ammoniak⸗ 
waſſer in eine faure Löſung von Calciumphosphat zu maden, wie man fie 
durch Auflöfen von natürlichem Phosphat in Salzjäure erhält: 


Ca,(PO,), + 4 HCl = CaH,(PO,)s + 2 CaCl,. 


Die Reaction mit dem in die Löſung hineindeftillivenden, oder auch als 
concentrirte Ammmoniafflüffigfeit direct zugefügten Ammoniumcarbonat bringt 
einen Niederichlag von zweibalifchen Calciumphosphat und Calciumcarbonat 
hervor, welcher ein viel werthvollerer Dünger ats da® natürliche Phosphat ift, 
während Salmiak in Löſung bleibt. Der Zwed des Verfahrens ift der, die 
zur Darftellung von Superphosphat und gefällten Phosphat nöthige Säure 
zu erfparen, da diefe Säure zur Salmiafdarftellung verbraudjt wird; aber das 
Berfahren jcheint feine praftifche Anwendung gefunden zu Haben. ‘Die theoretifche 
Gleichung wlirbe fein: 

CaH,(PO,); + 2CaCl,;, + 2(NH,),C0, = 
2CaHPO, + CaCO, + 4ANH,CI + CO, + H,O. 


Ein anderes von Kueng vorgefclagenes Verfahren beruht darauf, das 
rohe Gaswaſſer mit unreinem Eiſenchlorür zu behandeln, das man aus Pyrit⸗ 
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fhiefern und Kochſalz macht. Man erhält fo eine Löfung von Salmiat und 
einen Niederſchlag von Eifenorydulhydrat und Yerrocarbonat, gemiſcht mit 
etwas Schwefeleifen, welcher ein vorzüigliches Reinigungsmittel für Lenchtgas 
ift. Hierbei wird das Entweichen von übelriechenden Gafen vermieden. 

Ein weiteres Verfahren ift folgendes: Man fest zu „concentrirtem Gas 
wafler* (S. 120 ff.) eine Löſung von Chlorcalcium, weldyes ja ein werihloies 
Nebenproduct vieler chemifcher Operationen ift, fo lange noch ein Niederjchlag 
erfolgt; vermittelft einer Filterpreſſe erhält man dann Kuchen von Calcum: 
carbonat und eine Löſung von Salmiat, welche man mit Calzfäure anfäuert, 
um Schwefelammonium zu zerftören. Das Calciumcarbonat reißt bie meiten 
Berunreinigungen nieder, fo daß man auf diefem Wege felbft das Ammoniak⸗ 
waſſer von der Knochenverkohlung u. dgl. zur Darftellung von reinem Salmiak 
benutzen kann. 

Gentles (E.B. Nr. 2224, 1878) deftillirt dad Ammoniumcarbonat x 
bes Gaswaſſers in eine rohe Löfung von Chlorcalcium, welche in einem Gefäße 
mit Rührwerk enthalten if. Man trennt die Löfung von dem Niederichlage, 
fäuert fie an, um etwa vorhandenes Arfen als Sulfid zn fällen und madıt das 
Mare Filtrat wieder mit Ammoniak altalifh, um das Eifen ald Omd zu 
entfernen. — 

In einer großen englifchen Fabrik hatte der eine von uns (Runge) Gelegen⸗ 
heit, folgende Arbeitsweife zu beobachten: Gaswaſſer wirb deftillirt und das 
„eoncentrirte Gaswaſſer“ in einen Holzbottih mit der entjprechenden Menge 
Salzfäure zuſammengebracht. Das entweichende Gas wird wie gewöhnlich 
auf Schwefelwaſſerſtoff behandelt. Es ift nicht angängig, das Ammoniak 
direct in die Salzfäure hinein zu deftilliven, wie man dieß bei der Herftellung 
des Sulfats mit Schwefelfänre thut, weil in dieſem Falle bie Anwendung eines 
Holzgefäßes ausgefchloffen und der Verluft an Ammoniak zu bedeutend wäre. 

Aus der bei dieſer Darftellungsweife entfallenden Mutterlauge macht man 
dort reinen Salmiak und falpeterfaure® Ammoniak. 

Dubosc und Henzey?!) zerfegen da8 Schwefelammonium und Fohlen 
faure Ammoniak durch Zuſatz einer Mifhung von Chlorcalciums und Eiſen⸗ 
hloriblöfung in richtigem Verhältniß, wodurch Echwefeleijen und kohlenfaurer 
Kalk niedergefchlagen werden. Man bringt die Flüffigkeit in ein Gefäß und 
pumpt das von Theer befreite Gaswaſſer Hinzu; nach tüchtigem Rühren läft 
man 12 Stunden ftehen und zieht die obere, etwa zwei Drittel betragente, 
ganz Mare Flüſſigkeit, wenn nöthig, nach entjprechender Anfänerung ab. Ter 
ans kohlenſaurem Kalt und Schwefeleifen beftehende Niederfchlag wird filtrirt 
und giebt nach paflender Behandlung ein ausgezeichnetes Material für Gar 
reinigung. Die erhaltene, ungefähr 7° Be. ſtarke Löſung wird im flachen 
Pfannen aus Schmiede oder Gußeifen auf 13° Be. eingebampft; die Dämpfe 
führt man direct in den Kamin, während die concentrirte Yauge im hölzerne 
Tröge zur Kryftallifation abgezogen wird. Diefe dauert etwa 14 Tage und 


1) Bull. Soc. Ind. Rouen, 1839, p. 488; Journ. Soc. Chem. Ind. 1:9, 
p. 614. 
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man muß täglicd) die auf der Oberfläche ſich bildende Kryſtallkruſte zerſtören. 
Auf diefe Weife verfahrend, erhält man nadelförmige Kryſtalle. Will man 
„enbifche“ Kryftalle haben, fo muß man der Salzlauge 5 Proc. einer Löſung 
von Eiſenchlorid zufegen- (Man vergleiche hierüber auch die weiter unten 
folgenden Beobachtungen von Adler.) Nach beendigter Kryftallifation pumpt 
man die Mutterlauge aus den Trögen in die Eindampfpfanne zuriid, Täßt 
die Kryſtalle abtropfen und trocknet fie bei 50 bis 60° oder röftet fie in einem 
Flammofen, was jedenfalls fehr forgfältig und bei niedriger Temperatur zu 
geichehen hat. Die (wohl nur in Frankreich!) gewünſchte braumgelbe Farbe 
verleiht man dem Producte durch einen geringen Zufag von gelöjchten Kalt, 
welcher wohl aus dem von der Mutterlauge noch anhaftenden Eijendjlorid 
braunes Eifenoryd fällt. 

Ein „raffinirtes“ Product erhält man, wenn man die Lauge nur auf 
11° Be. concentrirt und das Eiſen durch Schwefelanımonium fällt. Nach dem 
Filtriren verdampft man weiter in emaillirten Gußeifenpfannen, die aber 
häufige Zerftörung der Emaille an einzelnen Stellen zeigen. Man foll das 
abgefplitterte Email durdy einen Cement aus Soda, Waflerglas und Kiefel- 
flußfäure dauerhaft erjegen künnen. ‘Die concentrirte Lauge läßt man in irdenen 
Schalen austryftallijiren. 

Aus Schwefeljaurem Ammoniak erhält man nad) denfelben Autoren 
den Salmiak durch doppelte Umfegung mit Chlorcaleiumlöfung; das refultirende 
Product dürfte aber durch Gyps verunreinigt fein, fo daß es für viele Zwecke 
nicht zu verwenden ift. Beſſer verführt man, wenn man das Ammoniumſulfat 
durch Eifenchlorürlöfung (wie folche bein Beizen des Eiſens entfällt) umjegt 
und aus der concentrirten Lauge den Eifenvitriol ausfryftallifiren läßt. Aus 
der Mutterlauge erhält man den Salmiak nad) Entfernung des Eifens, wie 
oben angegeben (jedenfalls ſehr ftark eifenhaltig!). 

Die Fabrikation des Salmiaks aus fohlenfaurem Ammoniaf und Chlor- 
calcium, bezw. den entiprechenden Abfalllaugen der Anımoniaffodajabrifation 
befchreibt ausführlich M. Adler!) Die nad) der Abtreibung des Ammoniaks 
erfchöpfte Brühe der Deitillationscolonne enthält neben Aetzkalk in gelöfter und 
fuspendirter Form, ſowie ausgefciedenem kohlenſaurem Kalt Chlorcalcium und 
ungerjegt gebliebenes Kochſalz in variablen Mengen; fie wird zunächt durch 
Abfigenlafien von ungelöften Beftandtheilen getrennt. Die Mare Lauge wird 
dann mit Kohlenfäure behandelt, um noch in Löfung befindlichen kohlenſauren 
Kalk zu entfernen, und filtrirt. 

Sie wird hierauf zur Gewinnung und Entfernung des Kochſalzes in einer 
gewöhnlichen Salzfudpfanne auf genau 209 Be. concentrirt, wobei nod) feine 
Ausſcheidung von Kochſalz ftattfindet. Auf einer zweiten kleineren Pfanne 
gefchieht die weitere Concentration mit gleichzeitiger Salzgewinnung, wobei da⸗ 
für zu forgen ift, daß das ausgefallene Salz in möglichft regelmäßigen Inter- 
vallen auf die längs der Pfanne geführte Abtropfbühne gezogen wird, von wo 
aus es dann zur weiteren Verarbeitung fortgefchafft wird. Die Lauge erreicht 


1) Zeitſchr. f. angem. Chem. 1899, S. 201 u. 226. 
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eine Concentration von 320Be., bei der die Salzausfcheidung ald zum größten 
Theil beendigt angefehen werden fann. Um eine möglichft quantitative Aut 
ſcheidung des Kochſalzes herbeizuführen, muß man bis zu dem Punkte ein⸗ 
dampfen, daß das Chlorcalcium beim Erkalten der Lauge noch nidt au% 
kryſtallifirt, im Winter bis 40° Be,, im Sommer bis 44° Be., heiß gemeſſen. 
Diefe Lauge enthält nach dem Erkalten und Abklären nur noch etwa 3 Proc 
Kochſalz; 1 Liter der Winterlauge entjpricht etwa 680g, der Sommerlange 
etwa 580 bis 600 g Chlorcalcium. 

Die zweite, für die Umfegung erforderliche Flüffigkeit, welche das Am⸗ 
moniumcarbonat enthält, gewinnt man beim Köften des durch Wafchen vom 
größten Theile des Ammoniaks befreiten Natriumbicarbonats in entſprechenden 
Kuhlſyſtemen mit wechjelndem Gehalt, mindeſtens aber 2 Proc., an kohlen⸗ 
faurem Ammoniat neben freiem Ammoniaf, anderen Ammoniakjalzen und 
carbaminfaurem Salz, das bekanntlich fchon bei 60° in freies Ammoniak umd 
Kohlenfäure biffoctirt. Um den präcipitirten, Tohlenjauren Kalt in geeigneter 
Form zu erhalten, iſt e8 nöthig, die Chlorcalciumbange nur mit einer Stärle 
von 10 bi8 209 Be. anzuwenden und die Umſetzung bei möglichft niedriger 
Temperatur erfolgen zu laflen; dabei ift es zweckmäßig, einen Keinen Leber: 
ſchuß an Chlorcalcium, höchften® aber 3 bis 5 Broc., zu geben, damit das Chlor: 
calcium in den Mutterlaugen ſich nicht zu ſehr anfammelt. Hinfichtlich der 
Aufftellung der Apparatur und der weiteren Ausführung des Verfahrens folgen 
wir nunmehr ganz den Worten Adler's. 

Dem Fällungegefäße giebt man am beften cylindrifche Form, mehr breit 
wie hoch, verjchließt e8 mit einem Deckel Iuftdicht, verfieht e8 im Inneren mit 
einem kräftig wirkenden Ruhrwerke, und bringt den Ablaßſtutzen am tiefiten 
Punkte des nad, unten coniſch zulaufenden Gefüßes an, wodurch man nad) der 
Operation eine gänzliche Entleerung defjelben von kohlenſaurem Kalk erzielt. 
Dies ift wichtig, weil bei längerem Berwetlen der Salmiaflöfung auf dem in 
der rhombiſchen Form des Aragonits ausgeſchiedenen fohlenfauren Kalt dieſe 
in die rhomboedriſche des Calcits übergeht; aus dem gleichen Grunde ift auch 
für möglichite Befchleunigung der ganzen Umfegung zu forgen. Diefe ift als 
beendigt anzufehen, wenn eine filtrirte Probe auf Zuſatz von Chlorcalcium 
feinen Niederichlag mehr giebt. 

Enthält die ammoniakaliſche Yauge neben den Carbonaten auch freie 
Ammoniak, welches nicht vor ober während ber Operation durd) Cinleiten von 
Kohlenjäure in Karbonat übergeführt werden kann, weil die rhombifche Form 
des gefällten kohlenfauren Kaltes in Kohlenfäure nicht beftändig ift, fo bleibt 
nicht8 anderes übrig, als die das freie Ammoniak mitführende Salniaflauge 
nach der Trennung vom Kalt mit der berechneten Menge Salzjäure zu be 
handeln, um das Ammoniak direct in Salmiak überzuführen. Kine naditräg- 
liche Saturation der filtrirten Lauge mit Kohlenfäure, wobei der Ueberſchuß an 
Chlorcaleium zur Umfegung des friſch gebildeten Ammoniumcarbonats dienen 
könnte, ift nicht empfehlenewerth. 

Die Trennung des gefällten Eohlenfauren Kaltes von ber Salmiaflöjung 
gejchieht am einfachiten in Kammerfilterprefien mit abjoluter Auslaugung und 
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Lufttrocknung. Da e8 fid) darum handelt, den Kalk jo viel als möglich vor 
Verunreinigung zu fehiigen, um ihn nicht mißfarbig ericheinen zu laſſen, eiferne 
Platten der Breffe aber durch die Berührung mit der Salmiaklöjung leicht 
often, wählt man hölzerne und macht nur die vordere uud hintere Stirnplatte 
von Eifen. 

Das Filtrat fließt in eimen tiefer ſtehenden Behälter, und nachdem die 
Brefle bis auf einen beftimmten Drud gefüllt ift, wird das Preßgnt von ber 
noch anhaftenden Flüſſigkeit jo viel ald nur irgend möglich getrennt. Das 
Waſchen gefchieht nunmehr jo, daß die in einem befonderen Nefervoir auf 
bewahrten Waſchwäſſer von einer früheren Operation zuerft Verwendung finden; 
dadurch reichern fich diefelben mit Salmiak an, erreichen annähernd die Coucen⸗ 
tration bes eigentlichen Filtrate8 und werden mit diefem vereinigt. Dann erft 
wird mit reinem Waſſer nachgewaihen, um die Auslaugung zu beenden. 
Schließlich werden die Kuchen noch eine Zeit lang mit durchgeblajener Luft 
ausgedrückt und verlaflen die Preſſe mit einem Feuchtigkeitsgehalte von etwa 
50 Broc. Die definitive Trodnung kann auf die verjchiedenfte Art ausgeführt 
werben; es ift dabei zu beachten, daß die Temperaturen mit großer Aufmerf- 
ſamkeit regulirt werden, um Webertrodnung zu verhüten. (Bergl. Adler, 
Zeitſchr. f. angew. Chemie 1897, ©. 431.) 

Die größten Schwierigkeiten des ganzen Procefles bietet die Eindampfung 
der filtrirten Salmiaflauge, einerfeit® wegen bes für diefen Zweck geeigneten 
Materiales der Gefäße, andererſeits weil diefe Operation unter Umftänden zu 
einer fehr merklichen Duelle des Ammoniatverluftes werden kann. Abgejehen 
von der bei einer beftimmten Temperatur eintretenden Diſſociation bes Sal- 
miaks wird der Berluft ein ganz erheblicher, wenn man nicht für die völlige 
Neutralifirung der Yauge Sorge getragen und ganz bejonder® etwa in ber 
Urfprungslauge vorhanden gemwejenes freies Ammoniak auf die eine oder andere 
Weiſe in Salmiak übergeführt hat. Mit Rüdficht auf die frei werdenden 
Salzjäuredämpfe find eiferne Gefäße für die Fabrikation zu verwerfen, da die 
geringften Eifenjpuren, die in den Salmiak übergehen, biefen während ber 
weiteren Behandlung durch Färbung beeinfluſſen. Ein faft völlig weißes und 
eifenfreied Product erhält man beim Eindampfen der Yaugen in verbleiten Ges 
füßen. Zwar hat man auch hier von Zeit zu Zeit Heineren Corrofionen des 
Bleibleches zu begegnen, aber immerhin rebuciren ſich die Schwierigkeiten um 
ein Bedeutendes, und die Materialabnugung ift eine minimale. Trotz des ge- 
ringen Bleigehaltes ift der erzeugte Salmiak für technifche Zwecke durchaus 
brauchbar. 

Statt der freien Feuerung verfieht man die Abdampfgefäße mit Heiz- 
ſchlangen von Blei oder befjer Hartblei und, fofern man erft einmal den Laugen⸗ 
zufluß, ſowie das nöthige Dampfquantum regulirt hat, bedarf dieſe ganze 
Station fo gut wie gar feiner Bedienung mehr. Sobald fi) an der Oberfläche 
der Lauge eine Salzhaut zeigt und das Gefäß hinreichend gefüllt ift, erfcheint 
es angezeigt, den Inhalt auf die Kryftallifationskaften abzulaſſen. Dampft 
man noch weiter ein, fo fällt bereit8 während bes Entleerens des Verdampf⸗ 
gefäßes fo viel Eryftallifirter Salmiaf aus, daß der Ablaufftugen fortwährend 
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damit verftopft wird, was ben Betrieb ftören würde. Dann aber will man 
manchmal die Lauge nur eben foweit concentrirt haben, daß die Kryſtallijatien 
nicht fo rapid, fondern eher etwas verzögert vor fich geht, welche man dam 
durch häufiges Umrühren abfichtlich ftört. Auf diefe Weife entfteht eine Maſſe 
von äußerſt feinen, fehr harten und winzig Heinen Kryftallen, die für gemifie 
Zwecke dem gewöhnlichen Kryftallmehl vorgezogen werden. 

Die Kryftalllaften find einfache eiferne, oder auch hölzerne, innen verbleite 
Gefäße; es ift gleichgitltig, ob fie tief oder flach gebaut find. Der Zulauf 
wird durch eine vom Berdampfgefäße kommende, die Kaften entlang laufende 
Rinne bewerkſtelligt. Man ftellt fo viel Kryftallifationsgefähe an einem mög 
lichſt kühlen Orte auf, daß die Lauge in den einzelnen hinlänglich Seit hat, 
Lufttemperatur anzunehmen. Dann ift die Kroftallifatton als beendigt am 
fehen, die Mutterlauge wird in paflender Weife von den Kryſtallen getremnt, 
entweder mit frifcher Anfangslauge auf den Berbampfgefäßen vereinigt oder 
feparat eingedampft, befonder8 wenn fie ſchon öfters gebraucht, oder endlich, 
fofern fie bereit8 zu veid) an Chlorcalcium ift, aus der Yabrifation überhaupt 
herausgefchafft. 

Kryftalle, die ausfchlieglicd aus Anfangslaugen refultiren, geben eme 
durchaus marktfähige Waare; e8 erübrigt nur noch, diefelben gehörig abtropfen 
zu laffen, fie eventuell zu centrifugiven und zu trodnen. Letzteres geſchicht 
fehr bequem auf mit Jute befpannten, etwa 12 bis 14cm hohen Holzrahmen, 
auf denen man das Kryſtallmehl leicht aufhäuft. Wlan ftapelt fie auf Stellagen 
in einem durch Danıpf erwärmten Trodenraume auf und fritdt das Gut von 
Zeit zu Zeit um. 

Mutterlaugekryſtalle enthalten fo viel Chlorcalcium und andere Bei- 
mengungen, daß fie noch einer Umkryſtalliſirung unterworfen werden müſſen. 
Die hierbei verbleibende Mutterlauge wird noch einige Dale zu weiteren Rafıı- 
nirungsoperationen wieder verwendet, und fchließlich mit der Mutterlauge der 
Urſprungskryſtalle vereinigt. 

Eine befonders ſchöne Form von auffallend großen Salmiaffryitallen 
fabritmäßig herzuftellen, gelingt nad) Adler auf folgende Weiſe. Ein- his 
zweimal wieder gebrauchte Mutterlauge, deren Chlorcalciumgehalt aljo Höher iſt, 
als in der Anfangslauge, wird befonder8 auf Salzhaut eingedampft, hierauf 
unter beftändigem Umrühren mit Unfangslauge auf ihr doppelte Bolumen 
gebracht und fofort in die Kryftallifationsgefäße abgelaflen. Während des Eins 
laufes jegt man der Lauge eine ganz Heine Menge von in Waſſer gelöften 
Kupfervitriol zu (bereitd 0,01 g auf 1 Liter genügen) und läßt kryſtalliſiren. 
Nach Verlauf von etwa 24 Stunden zeigt fid) an den Wänden und am Boden 
der Gefäße der erite Anfchuß von octaebrifchen Kryftallen, die in der Mitte 
durchgefchnitten erjcheinen und mit der breiten Fläche an den Gefäßwänden 
auffigen. Gar nichts Seltenes ift e8, daß fic an je einer Ede des Kryſtalles 
ein neuer anheftet. Kanten ober Flächengliederung nad) Art der Zwilling® 
fryftalle hat Adler dabei nicht beobadjten können. Je niedriger die Luft- 
temperatur, defto fchneller ift da8 Wachsthum der Kryftalle, die Übrigens von 
durchfichtiger Reinheit und großer Härte find, Letztere Eigenfchaft fcheint ihren 
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Grund in dem Zufage von Kupfervitriol zu haben; denn ohne diefen waren 
die Kryſtalle entichieden weicher und weniger durchſichtig. Diefe Beimengung 
fcheint demnach die Rolle eines „agent minöralisateur“ zu fpielen. Auf⸗ 
fallend große Kryſtalle maßen in der Höhe 10 om, die die Auffagflädhe bildenden 
Kanten hatten eine Yänge von 7 cm; die gewöhnliche Höhe betrug 5 bis 6 cm. 
Natürlich iſt die Ausbeute hierbei geringer, als bei der Fabrikation von 
Kryſtallmehl; aber die großen Kryftalle haben den Vorzug eines viel größeren 
Gewichtes. 

Wir brauchen nicht befonderd hervorzuheben, daß die Fabrikation von 
Salmiak aus Chlorcalcium und Ammoniumcarbonat aud) unabhängig von der 
Fabrikation der Ammoniafjoba betrieben werden kann; es wird ein bloßes 
Rechenerempel fein, ob fie in diefem Yalle noch lohnend ift. 

Ein jehr eigenthiimliches Verfahren ift das von Th. Heskin (E. P. 
Nr. 2491, 1884). Er zerjegt Borar durch Schwefelwaſſerſtoff, löſt die ab» 
gefchiedene Borjänre in ſtarkem Salmiafgeift auf und gerjegt das borfaure Am⸗ 
moniak durch Kochfalz, wodurch Borar (borjaures Natron) regenerirt wird. 


Der Rohſal miak, weldyer direct aus Gaswaſſer gewonnen worden ift, 
ift durch tbeerige Verunreinigungen mehr oder weniger dunkel gefärbt und ent- 
hält auch noch verunreinigende Salze, namentlich ſchwefelſaures und unters 
fchwefligfaures Ammoniak, ſowie Waſſer. Man bringt ihn in einer Schicht 
von etwa O,1m Dide auf Eifenplatten, welche von dem abgehenben Teuer der 
Sublimiröfen geheizt werden, aber nicht fo weit, daß Salmiak verflüichtigt 
würde. Hier gehen Wafler und freie Säure fort und werben die theerigen 
Stoffe größtentheild verkohlt. Der gedarrte Salmiak iſt jet von graumeißer 
Farbe und follte fo fchnell als möglich in die Sublimirgefäße kommen, um 
nicht wieder Feuchtigkeit anzuziehen. 

Wenn der Rohfalmiak durch directe Sättigung von Gaswafler mit Salz 
fäure gemacht worden ift (ein Verfahren, das wirklich als ganz irrationell aufs 
gegeben werden follte), fo verurſacht das Trocknen oder Röſten defjelben einen 
fehr üblen Geruch, welcher bei dem and beftillirtem Ammoniaf gemachten Salze 
nicht eintritt. 

As Sublimirgefäße wendet man zuweilen irdene Töpfe in langen 
Reihen, auch wohl große Glasballons an. Dies ift das in Aegypten und fonft 
im Orient allgemein übliche Verfahren, und es wird auc in Frankreich aus⸗ 
ſchließlich ausgeübt, weil bie dortigen Käufer die Heinen Hierbei erhaltenen 
Kuchen vorziehen. 

Dies if aber ſehr theuer, erſtens weil es viel Arbeit koſtet, und zweitens 
weil die Gefäße jedesmal zerbrocen werden müſſen. In England bedient man 
fich daher ausſchließlich großer eiferner Kefiel, aus einem Stüde gegofien oder 
aus mehreren folden zujammengejegt, von 1 bi8 3m Durdjmefier. Größere 
Gefäße find vortheilhafter als Eleinere, weil man für fie kaum mehr Feuerung, 
Bedienung und Zeit zur Abtreibung als für Kleinere braucht. Sie find mit 
feuerfeſten Steinen ausgefegt und werden burch eine Teuerung von unten und 
zingförmige Züge um die Seiten herum geheizt. Ihr Boden wird am beften 


238 Darfelung der Ammoniatfalze. 


einwärts gebogen, damit die Hige auf eine größere Oberfläche wirft. Bebeft 
find die Kefiel von eifernen, nad) oben gemölbten Platten, welche am brei 
Stellen Ringe zur Anbringung von Ketten haben, um fie mit Hülfe eines 
Laufkrahnes u. dgl. aufgeben zu können. In der Mitte Haben fie ein Loch, das 
mit einer Eifenftange verfchloffen ift, die man von Zeit zu Zeit entfernt, um 
den permanenten Gaſen einen Ausweg zu geben. Gie werden mit einem fchleht 


Fig. 78. 


leitenden Materiale bebedt, 
um die Hite zuſammen- 
zuhalten. Sublimirgefüge 
von 0,9 m Durdpmefier 
faffen 500 kg, folde von 
15 m Durdmefier 750 
bis 900 kg, ſolche von 
2,7 m Durchmeſſer 2000 
bis 2500 kg Sal. 

Die Operation muß 
genau regulirt werden. 
Zuerſt feuert man ſcharf: 
fobald die Sublimation an- 
fängt, muß man aber nad 
laſſen, denn bei zu hoher 
Temperatur werden zu viel 


empyreumatiſche Subftanzen auf einmal frei und ftören die Erſtarrung des 
Salzes. Bei zu niedriger Temperatur wird das Salz loder und undurd- 


Fin. 79. 


mn 


ſichtig, was feiner Verfäuflichkeit ſchadet. 
Der Dedel ſoll dabei fo heiß werden, 
daß ein Tropfen Wafler darauf ins 
Kochen kommt und raſch verdampit. 

Die erfte am Dedel anliegende 
Schicht ift ſtets bräunlich. Vermuthlich 
kommt dies daher, daß immer noch ein 
wenig Waſſer im gedarrten Salmial 
bleibt, das fid) am Dedel condenfirt 
und Eifenoryd losweicht. Später kann 
eine Färbung durch Eifenchloride ent- 
ftehen. 

Die Sublimation kann fünf bis neun 
Tage dauern, wird aber meift am Ende 


! jeder Woche durch Aufheben des Dedeld 


unterbrochen, nachdem man das Feuer 
einige Zeit vorher gedämpft hat. Man 
treibt die Sublimation nicht bie zum 


legten Refte, dann wlirde die Temperaturzzu hoch fteigen; die fohligen Ver⸗ 
umteinigungen würden zerftört und durd) die Dämpfe das Anfehen des Salmiats 
beeinträchtigt werden. Man findet dann an dem Dedel eine Schicht von 60 
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bis 100 mm Dide, welche man abſchlägt. Die erwähnte braune Schicht wird 
mit Aerten abgefchlagen oder abgehobelt. 

Das franzöfifhe Sublimationsverfahren wird durch Sig. 78 und 79 ver 
finnlidt. Man bedient fich irdener Töpfe PP von etwa 50cm Höhe ımd 30 
bis 35 em Weite, von denen 20 Stüd in zwei Reihen in einen an einem 
Ende gefenerten Galeerenofen eingejegt find. Die Töpfe ftehen auf einem Ges 
wölbe mit Ducchbrechungen 00 und werden auf zwei Drittel ihrer Höhe durch 
die Gußeiſenplatte F unterftüst, auf welcher eine Sandſchicht bis über bie 
Dede der Töpfe ausgebreitet if. Nachdem fie mit trodenem kryſtalliſirtem 
Salmiat, dem man zuweilen 20 bi8 30 Proc. Knochenkohle beimengt, beſchickt 
worden find, fest man fie in den Ofen ein, bededt fie mit Sand und erhigt 
zuerft gelinde, um Springen zu verhüten. ‘Die noch vorhandene Feuchtigkeit 
entweicht durch die Deffnungen ss und bald kommen die diden weißen Dämpfe 
von Salmiak, worauf man einen gewöhnlichen Blumentopf 9 als Dedel aufs 
fest. Das Sublimat fammelt fi) zum Theil in dem oberen Theile von P, 
zum Theil in dem Blumentopfe p. Die Deffnungen ss verftopfen fid) allmälig 
und gegen das Ende der Operation, wenn man das Teuer verftärken muß, um 
da8 dichte und durchicheinende Ausfehen, wie es von dem Handelsproducte ge⸗ 
fordert wird, zu erreichen, entfteht ein gewifjer Drud in dem Apparate. Ilm 
hinreichend große Kuchen zu erhalten, muß man die Töpfe mehrmals neu bes 
ſchicken. Zu diefem Zwecke reinigt man die Deffnungen und wiederholt die 
Dperation. Nach zwei» oder dreimaligem Nachfüllen und weiterem Erhitzen 
find die Kuchen groß genug, man nimmt nun die Töpfe, nachdem fie etwas 
erfaltet find, heraus und zerbricht fie, um das Sublimat zu erhalten. Das 
Ganze dauert etiwa zwei Tage. 

An einigen Orten verwendet man der Billigkeit wegen gläferne Kolben 
oder Ballons. Diefe find meift etwa 30 cm in Durchmeſſer und 60 cm hoch 
und halten etwa Ikg der Mifchung von trodenem Salmiak und Knochenkohle. 
Man jest fie in einer Doppelreihe von je 8 bis 10 Stüd in gußeiferne Keſſel, 
die in einem Galeerenofen erhigt werden. Die Kolben fteden etwa zu zwei 
Dritteln in den als Sandbad dienenden Keſſeln; da8 herausragende Drittel ift 
bis zum Halfe mit Sand itberfchüttet, und die Deffnung mit einer Bleiplatte 
zugededt. Wenn diefe fich mit einen glafigen Sublimate von Salmiak bededt 
zeigt, fo entblößt man den herausragenden Theil des Kolbens von Sand und 
giebt darauf Acht, daß die Bleiplatte nicht zu ſtark an das Glas anbadt, indem 
man zeitweife an ihre Unterfeite klopft. Wenn das Sublimat glafig ift, und die 
Bleiplatte beim Anflopfen von unten nicht mehr mit Dampfentwidelung ge⸗ 
hoben wird, fo läßt man fie ruhig oben; aber die oberfte Deffnung darf ſich 
nie vollftändig verftopfen, weshalb man mit einem fpigigen Eifen hineinbohrt. 
Die Operation tauert 12 bi8 16 Stunden. Dann nimmt man die Bleidedel 
ab und erſetzt fie durch Korkitopfen oder Baummollbäufche und läßt alles lang⸗ 
fam abfühlen. Während der Abkühlung dehnt ſich der Salmiaf aus und zer- 
fprengt das Glas. Der von Glas befreite Kuchen wird mit einen Meſſer 
abgefragt, um alle ſchmutzigen Stellen zu entfernen und wird in Form von- 
Broden verpadt. Er iſt Eryftallinifc) und volllommen weiß. . 
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Der franzöfifche Salmiak, der folhergeftalt in irdenen oder gläfernen Ge⸗ 
fäßen fublimirt ift, ift reiner als der in Eifengefäßen jublimirte engliſche. Die 
Zerftörung der Sublimationsgefäße bei jeder Operation macht die Arbeit 
toftfpielig, und man fieht nicht recht ein, warum man nicht lieber Steinzeug- 
gefäße in zwei Hälften nimmt, welche eine größere Anzahl Dperationen auss 
halten witrden. 

Manche Sonfumenten (in Frankreich) verlangen noch Heute, daß der fubli- 
mirte Salmiak fo grau und ſchmutzig ausſehe, wie der früher in Aegypten ans 
Kameelmift dargeftellte, und man trägt diefem Rechnung, indem man etwas 
fettige, beim Sublimiren Ruß abgebende Subftanzen dem zu jublimivenden 
Salmiak beimengt. Sonft foll der fublimirte Salmiak weiß, durchſcheinend, 
von faferiger Structur und feft, nicht porös und leicht fein. 

Zuweilen jegt man dem Salmiak vor der Sublimation einige Procente 
fauren phosphorfauren Kalk oder Ammoniumphosphat zu, um Eifen zurüd- 
zubalten. 

Calvert fchlug vor, um die Sublimation des Salmiaks zu einer 
billigeren und continuirliheren Arbeit zu machen, und bdenfelben zugleich in 
einer für die Anwendung bequemeren Form zu erhalten, den Salmiak jehr 
fharf zu trodnen und ihn aus einer Batterie von thönernen, abwechſelnd zu 
beichidenden Netorten in große, inwendig mit Cement glatt verpugte 
Kammern zu fublimiren, in denen er fi) als feines Pulver anfegt. Dieſer 
recht rationell ausjehende Vorfchlag wurde auch im Großen ausgeführt, hat 
fi) aber in der Praris nicht bewährt, jo daß man jetzt nirgends nach dieſer 
Weiſe arbeitet; möglicher Weife fteht ihm gerade der Umftand entgegen, daß bie 
Sonfumenten einmal den Salmiak in der ihnen belfannten und feine Reinheit 
(nicht ficher!) verblirgenden Form des fajerigen, durchicheinenden, gefinterten 
Sublimates haben wollen. Uebrigens fol aud) dabei der Salmiak nie hin- 
reichend rein, namentlich nicht eifenfrei gefallen fein, obwohl Calvert vor 
dem Sublimiren Thierlohle und Phosphate zufeßte. 

M. Adler?!) theilt folgende Beobachtungen über die Sublimation des 
Salmiaks niit. Es ift eine befannte Thatjache, daß felbft die allergeringften 
Spuren von Eifen, die ſogar analytifch vernachläffigt werden können, ſich beim 
Sublimationsproceß derart äußern, daß das ganze Product mehr oder minder 
gelb bis blutroth geädert erfcheint. Die Annahme, daß das Eifen feine directe 
Duelle in den eifernen Sublimationsgefäßen habe, beftätigt fi) nur in fowert, 
als bei nicht genauer Einhaltung der für den Broceß nothwendigen Temperatur 
durch theilweife Diffociation des Salmiaks fich Chlorverbindungen des Eifens 
bilden und mit fublimiren. Der Vorſchlag Calvert's, dem zu fublimirenden 
Salmiak zur Erzielung eined weißen Sublimats 5 Proc. fauren phosphorfauren 
Kalk oder 3 Proc. phosphorfaures Ammoniaf zuzufegen, erweift fid) für fabri⸗ 
katoriſche Zwede wegen des hohen Preiſes nicht für durchführbar. Dagegen 
leiftet gewöhnliches käufliches Superphosphat, da8 vor dem Gebrauche forgfältig 
getrodnet wird, auögezeichnete Dienfte, indem 20 bis 25 Proc. defielden vom 


1) loco cit. 
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Gewichte des anzumendenden Salmiaks mit legterem gemengt werden. Um 
eventuell nod) vorhandene Waflerrefte nicht am eifernen Deckel fich condenfiren 
zu lafien, wird legterer erft dann anf da8 Sublimationsgefäß aufgefegt, wenn 
der Proceß eben beginnt, was durch das Entweichen weißer Nebel gelennzeichnet 
wird. Sehr wichtig bleibt immerhin ein recht vorfichtiges Erhitzen und mög- 
lichſt conftante Temperatur. Der Dedel fol während des ganzen Procefies 
etwas mehr als handwarm fein. Je langfamer die Operation verläuft, defto 
Ichöner ift bie Structur des rein weißen Productes; es ift durchfichtig wie Glas 
und leicht nad) einer Richtung hin fpaltbar. Hat es fic dagegen durch Schnelle 
Sublimation gebildet, fo ift es fehr fpröbe. 

Gleich gute Refultate werden erzielt, wenn man das Superphosphat be 
reits der einzudampfenden Salmiallauge zufegt; doch ift in diefem Falle das 
Auslaugen der Superphosphatrüdftände in den Verdampfpfannen zu umſtänd⸗ 
lid, um das Berfahren empfehlen zu können. 

Käuflicher fublimirter Salmiak tritt in Form von Kuchen oder Scheiben 
im Gewichte von 5 bis 20 kg, bisweilen bis zu 60 kg auf. Sie find weiß, 
durchicheinend, fettglänzend und klingend, und find aus parallelen Schichten von 
faferiger Structur gebildet. 


Außer im fublimirten Zuftande kommt der Salmiak aud) Tryftallifirt 
zu bedeutend billigerem Preife im Handel vor. Dean braucht hierzu nur den 
rohen Salmiaf ein oder mehrere Male umzufryftallifiren, wobei die Röfung 
jedesmal, wenn nöthig, durch Thierkohle filtrirt wird. Auc in Hutform findet 
man ihn; die Kryftalle werden dann mit heißer gefättigter Töfung zu einem 
Brei angerlihrt und da8 Ganze in Zuderhutformen aus innen glafirtem Thon 
dem Erftarren überlafien. Nach einigen Tagen entfernt man von der Oeffnung 
im Boden den fie bis dahin verjchliegenden Pfropf, läßt die Mutterlauge ab» 
fließen, nimmt die Brode durd) Umkehren der Form heraus und läßt fie in 
einer Trodenftube vollends austrodnen. Sie werden nie fo feft wie Hutzuder. 
Der größte Theil des Salmiaks geht jedoch in fublimirter Form im Hanbel. 
Die Confumenten wollen ihn nun einmal in biefer Yorm haben, obwohl er 
dann meift doppelt fo viel wie das Tryftallifirte Salz koſtet, und nicht beſſer 
ift. Ein von der franzöfifchen Geſellſchaft Leſage gemachter Verſuch, den fubli- 
mirten Salmiak durch ftark zufammengepreßte Kuchen von kryſtalliſirtem Sal⸗ 
miak in Scheiben von 10 om Durchmeſſer und 21/, cm Dicke zu erſetzen, mußte 
aus Mangel an Abſatz aufgegeben werden. Nach W. Hempel!) führt man 
das Berfahren bei ftarfem hydraulifchem Drud und einer Temperatur zwifchen 
50 bi8 100° C. aus. 

Der Salmiaf wird größtentheil8 in der Pharmacie, zum Löthen, beim 
Berzinten (Galvanifiren) von Eiſenblech, in der Färberei und Zeugdruderei 
und Yarbenfahrifation verwendet. Für die legteren Zwecke kommt es häufig 
daranf an, daß er eifenfrei fei. rüber glaubte man, daß dies bei farblofem 
Salmiak ftetS der Fall fei; aber Wurtz hat gezeigt, daß nur Eifenchlorid im 

1) Ber. d. deutih. dem. Gef. 21, 897. 
Zunge-Köhler, Gteinkoblentbeer. IL 16 
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Salmiat durch die gewöhnlichen Reagentien angezeigt wird, während Eiſen⸗ 
chlorür weder durch die Farbe noch durch die gewöhnlichen Reactionen entdedt 
werden kann. Das Eiſenchlorür kann aus dem Chlorid durch die rebucirende 
Wirkung des Salmiaks felbft eniftehen, 3. 2.: 


3F&Cl, + 2NH,Cl = 6FeCl,;, + 8HCI + 2N. 


Um ein ganz eifenfreies Product zu erzeugen, leitet man ganz wenig Chler- 
gas durch fiebend heiße Salmiaflöfung (micht im Ueberſchuß, damit nicht der 
furchtbar exploſive Chlorſtickſtoff entfteht), fett etwas Ammoniak zu, worauf das 
jest völlig in Orydhydrat verwandelte Kifen in braunen Flocken wiederfült, 
filtriert Schnell ab und läßt Iryftallifiren. Auch durch Zuſatz von etwas phos⸗ 
phorſaurem Kalf vor der Sublimation fol fid) ein eifenfreies Product erzeugen 
laflen (f. o.). 

Zur Herftellung des befannten Eiſenkittes braucht man ein Gemenge 
von 100 Thin. Eifenfeile, 2 Thln. Schwefelblumen und 1 THL Salmiak. 

Eine nicht unbedeutende Dienge von Salmiak (kryftallifirtem) wird zur 
Speifung der in Telegraphenämtern ꝛc. fo viel gebrauchten Vecland)6- Batterien 
gebraudt. Zu dieſem Zwecke darf er fein Blei enthalten, welches für die 
Function der Batterien fehr flörend ift, und foll deshalb durch Schwefel: 
ammonium von Metallen befreit fein. 

Bekanntlich entftehen bei der Ammoniafjodafabrilation enorme Mengen 
von Ehlorammonium, welches in den von Ratrinmbicarbonat getrennten Mutter⸗ 
faugen verbleibt (neben Chlornatrium und Ammoniumbicarbonat), Eine 
Abscheidung des Salmials in Subftanz aus diefen Yaugen ift zwar nicht unmög⸗ 
[ich (bei einigen der zur Wiedergewinnung des Ammonials erfundenen Ber- 
fahren wird fie in der That vorgefchrieben), aber fie ift fchwierig und umftänd- 
[ich, und die jo zu gewinnenden Mengen Salniaf wären doch nicht verkänflich 
In der Praris wird das Chlorammonium in diefen Laugen faft überall nar 
duch) Zerfegung mittelft Kalt auf freies Ammoniak behandelt, das immer 
wieder in den Sobaproceß zurückkehrt. Dieſe ſowie die (bisher kaum von öle- 
nomiſchem Erfolge begleiteten) Verſuche zur gleichzeitigen Nugbarmachung des 
Chlors gehört nicht in die Induftrie des Ammoniaks, fondern in diejenigen der 
Soda und des Chlors, und fei deshalb auf Lunge's Sodamduftrie, 2. Aufl, 
Bd. II, ©. 95 ff., 113 ff, 532 ff., verwiefen. Die Gewinnung von ECalmial 
bei der Fabrifation von Ammoniakſoda aus anderen Geſichtspunkten haben 
wir bereitö weiter oben (S. 233) beſprochen. 


2. Fluorammonium. 


Das Fluorammonium, NH,FI, teyftallifirt in heragonalen Blättchen 
oder Prisinen von fcharf falzigem Gefchmad, welche an feuchter Luft zerfliehen. 
Man erhält e8 durch Einleiten von Wluorwaflerftoff in wäflerige Ammoniak 
löfung. Es zerjegt in feuchten Zuſtande fchon bei gewöhnlicher Temperatur 
die Silicate, im trodenen erft in der Wärme und wird daher zum Aetzen bed 
Slafes verwandt. Beim Eindampfen feiner Löſung bei einer Temperatur von 
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40° bildet fich ein faure® Sa, NH,FI.HFI, welches in farblofen, nur wenig 
zerfließlichen rhombifchen Prismen kryſtalliſirt. Man muß es in Flaſchen ans 
Blei oder Öuttapercha aufbewahren. 

Ein Berfahren zur technifhen Darftellung des Ammoniumfluorids bat 
jih W. Mills!) patentiren lafien. Man miſcht feinft gepulvertes ſchwefel⸗ 
ſaures Ammoniak mit Flußſpath in gleicher Zertheilung und erhitt das Ges 
menge in einer Sublimirretorte langjam "über 350%. Der untere ‘Theil des 
Apparates kaun aus Gußeifen beftehen, das innen mit einer bilnnen Schicht 
von Gyps Überzogen ift, während die Haube zwedmäßig aus Blei hergeftellt, 
und fo gut wie möglich gefiihlt wird. Zu diefem Zwecke wird die Haube con» 
cav geftaltet und die Höhlung mit Waſſer gefüllt. Die Umfegung erfolgt nad) 
der Gleichung: 

(NH,5»SO, + CaFl, = CaS0O, + 2NH;F. 


Das Ammoniumfluorib fublimirt mit Spuren von fchwefelfaurem Am- 
moniat an bem oberen Theile des Apparate und wird an ber Haube ver- 
bichtet. 
Außer zum Aetzen des Glaſes dient e8 zum Auffchließen gewiſſer Minera- 
lien zur Gewinnung feltener Erden für die Beleuchtungsinduftrie, fowie zur 
Herftellung anderer Fluoride und Doppelverbindungen (befonders des Antimons) 
welche in der Färberei eine große Anwendung finden. 


3. Rhodanammonium (Schwefelcyanammonium). 


Dieſes Salz wird neuerdings, ſowohl für ſich als auch ald Ausgangs» 
product, für die Darftellung anderer Rhodanfalze in größeren Mengen, nament- 
lich in der Färberei und im Zeugdruck, verwendet 2) und bildet daher ben 
Gegenſtand einer größeren Induftrie. Seine Darftellung erfolgt entweber auf 
fontHetifchem Wege oder aus den Rüdftänden der Gaswaſſer⸗ und Gasreinigungs⸗ 
mafjeverarbeitung. 

Die fynthetifchen Gewinnungsmethoden intereffiren uns bier weniger; 
wir wollen nichtödeftoweniger die wicdhtigeren und neueren Methoben kurz er 
wähnen. Bon Bedeutung war namentlih das Verfahren von Tſcherniac 
und Günzburg ?), welches fabritmäßig betrieben wurde, deſſen Ausführung 
aber fpäter wieder eingeftellt worden if. Es beruht auf der Einwirkung von 
Schwefeltohlenftoff auf Ammoniaf unter Drud, wobei zunächft Ammonium- 
thiocarbamat und Thiocarbonat entftehen, welche fich beim Erwärmen unter 
Entwidelung von Schwefelwaflerftoff zeriegen: 


1) D. R.⸗P. Nr. 94849; Zeitjchr. f. angem. Chemie 1897, ©. 739. — *) Bgl. 
Stord und Strobel, Dingl. Journ. 335, 156; Blend, ebendaſ. 241, 399. — 
2) D. R.⸗P. Nr. 3199 u. 16005; Dingl. Polyt. Journ. 232, 80; Chem. Ind. 
1882, ©. 37. 
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NH 
CS<gnn, = N0S.NH, + Hı8 
SNH, 


Das Berfahren wird folgendermaßen ausgeführt: Eine ganz aus Eifen her- 
geftellte Saug- und Drudpumpe führt Ammoniak und Schwefeltohlenftoff in 
eine Reihe von eifernen Autoclaven über, welche mit Rührwerk, Dranometer, 
Thermometer und je einem Zufluß-, Entleerungs- und Abblashahn verfehen find 
und durd; Dampfmantel auf 120 bis 130° erhittt werden. Die Reaction voll 
zieht fid) bei 15 Atm. Meberdrud, wonach die Flüffigfeit in eine Deſtillirblaſe 
abgelafien wird, in welcher fich bei 105 bis 110° da8 gebildete Schwefelkohlen⸗ 
ftoffammonium in Schwefelwaflerftoff und Rhodanammonium zerfegt. Etwa 
unveränderter Schwefelfohlenftoff deftillirt gleichzeitig ab. Der zur Ausführung 
des Verfahrens dienende Apparat ift genau befchrieben im Bull. de Mulhouse 
1882, ©. 77, worauf verwiejen werden muß. Die betreffende Fabrik ift 
übrigens nad) kurzem Beftehen eingegangen, da zu wenig Abſatz fir Rhodan- 
ammonium vorhanden war und deilen Umwandlung in Yerrocyanfalium oder 
Cyankalium nicht ölonomifch durechgeführt werben konnte. 

3. 3. Hood und U. ©. Salomon!) erwärmen Schwefeltohlenftoff 
und Ammoniak unter Zufügung eines geeigneten Orgdationsmittels, wie Mangan- 
fuperoryd, Eifenoryd ꝛc. mit oder ohne Zufag einer Bafe, 3. B. Kall. Dabei 
tritt folgende Reaction ein: 


208, + NH, + Mn0, + a0 —=Ca(CNS), + MnS-+S+3H,0. 


Das gebildete Rhodancalcium kann durch doppelte Umfegung mit ſchwefelſaurem 
Ammoniaf in Rhodanammonium übergeführt werden. Man fieht, das Ber: 
fahren bezwedt lediglich eine Befeitigung des läſtigen Schwefelwaſſerſtoffs. 
Durd Einwirkung von Luft kann aus dem gebildeten Schwefelmangan wieder 
das Superoryd auf bekannte Weife regenerirt werden. 

Die British Cyanides Company Limited?) hat fpäter das 
Verfahren dahin abgeändert, daß das Orpdationsmittel in Wegfall kommt umd 
lediglich in Gegenwart einer Bafe, wie Kalt und dergleichen, in Form des Orydes 
Hydroxyds oder Sulfids die Reaction erfolgt. Bergl. auch E. P. Nr. 14154, 
1894, und D. RP. Nr. 85 492. 

Erhist man nad) Goerli und Wihmann?) 1 Mol eines Ritrite 
mit 1 Mol. Schwefeltohlenftoff und 2 Mol. Schwefelmaflerftoff im Autoclaven 
auf 150°, fo bildet fich Rhodanat nad, folgender Gleichung: 


NH,NO, + CS, + 2H,S = SCN.NH, + H,0 + S;- 


Um das läftige Auftreten von Schwefelwaflerftoff zu vermeiden und den 
Schwefel in direct verwerthbarer Form zu erhalten, fügen Goldberg mb 


1) D. NR :B. Nr. 72644; Chem. Ind. 1894, ©. 464. — )D 8:2. 
Nr. 81116, Zul. zu D. RP. Nr. 72644. — °) D. RB. Nr. 87135 u. 89811. 
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Siepermann!) bei dem gewöhnlichen Schwefeltohlenftoffverfahren ſchweflig⸗ 
ſaures oder unterjchwefligfaures Salz zu und erzielen dadurch folgende Reaction: 


208. + 2NH, + NH,SO,—=CSN.NH, + 35 + 3H,0 
2CS, + 2NH, + N,S0,=CSN.NH, +4S + 3H,0. 


Der Gehalt des Gaswallers an Rhodanwaſſerſtoff ſchwankt beträchtlich, 
überfteigt aber felten 2,5g im Liter. Aus Gaswäflern, die feinen höheren 
Gehalt aufweifen, lohnt e8 ſich nicht, das Rhodanammonium zu gewinnen. Es 
findet fich in dem nad) Abblafen der flüchtigen Ammoniakſalze verbleibenden 
KRüdftande und kann daraus durch Füllung mit Kupferoxydſalzen als Kupfer⸗ 
rhodanlir gewonnen werden. Spence?) fält jene Rüdftandslaugen mit einer 
Miſchung von Eifenvitriol und Kupfervitriol, wäjcht den Niederfchlag von 
Kupferrhodanür aus und zerfegt ihn mittelft Schwefelammonium in Schwefel⸗ 
fupfer und Rhodanammonium. Stord nnd Strobel?) fällen da8 mit HC1 
angefäuerte Gaswafler mit einer Miſchung von Kupferchlorid und faurem 
ſchwefligſaurem Natron, wachen das Kupferrhodanür aus, kochen es mit einer 
Löfung von Aetzbaryt und bringen die entftehende Röfung von Rhodanbaryum 
zur Kryſtalliſation. (Ein Bortheil diejes Verfahrens vor demjenigen von 
Spence ift nicht erſichtlich Phipfont) ſpricht als Geheimnig von einem 
anderen in London gebrauchten Verfahren zur Darftellung von Rhodanammo- 
ntum, über welches uns nichts befannt ift.) 

Eine befonderd große Menge von Rhodanammonium entfteht bei dem 
Berfahren von Claus (S. 50) und geht dann bei ber Deftillation des Gas⸗ 
wafjers mit Natronlauge in Rhodannatrium über, wovon etwa 1 kg pro 
1 Tonne Kohle entſteht. Man gewinnt dieſes entweder durch birectes Ein» 
dampfen, oder durch Niederfchlagen als Kupferrhodanür >). 

Crowther 9) behandelt die Ablauge der Gaswaſſerverarbeitung mit 
Kalkofengas zur Fällung das Kalkes, Härt, agitirt die are Flüffigkeit mit der - 
nahezu hinreichenden Menge von Kupferorydul in Teigform, wodurd) Rhodanür 
gefällt wird. Hierauf wird unter Umrühren mit Salzſäure leicht angejänert, 
abfigen laffen und das KRupferrhodanür filtrirt und gewafchen. Durch Kochen 
defielben mit den Carbonaten, Orden oder Hydrorgden der Alkalien oder alka⸗ 
liſchen Erden erhält er die entfprechenden Salze. (Vergl. hierüber jedoch die 
folgenden Mittheilungen von Efop.) Das regenerirte Kupferorybul wird von 
Neuem benust. 

Wir haben früher gefehen (S. 60), daß große Mengen von Rhodan- 
ammonium in den durd) Auslaugen von gebraud)ter Gasreinigungsmaſſe 
gewonnenen Ammoniakſalzen vorkommen. Es follte wohl möglid, fein, in 
dieſen das Rhodanammonium von dem Sulfat durch fractionirte Kryftallifation 
zu trennen. Meiſt bildet das erſtere 10 bis 30 Proc. des Ganzen (vgl. Gaſch, 
Chemiker⸗Zeitung 1886, S. 214). 


1) D. R.⸗P. Nr. 83454 u. 87818. — *) Chem. News 18, 119. — 
2) Dingl. Bolyt. Journ. 235, 156. — *) Chem. News 18, 131. — °) Hill’s 
Journ. Soc. Chem. Ind. 1887, p. 29. — °) E. ®. Rr. 11964, 1893. 
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Nach einem Patente von Maraffe (D. R.⸗P. Nr. 28137) wirb bie 
Reinigungsmafle, welche auch noch nad) dem Auslaugen viel Ahodanlir enthält, 
in einem gefchlofienen Gefäße mit Ueberfchuß von Kalt und Wafler auf über 
100° erhigt. Hierbei entftehen Eifenvitriol (?) und Rhodancalcium, meldet 
durch Auslaugen gewonnen wird und zum Ausgangspunfte für die Fabrikation 
anderer Rhodanſalze dient. 

Eine andere Art der Gewinnung des Rhodanammoniums, zugleich ans 
dein Gaswafler und der gebrauchten Reinigungsmaſſe, ift bie in dem Patente 
von Wolfrum beichriebene, ©. 223. 

3.3. Efop?!) macht ausführliche Mittheilungen über die Verarbeitung 
der Gasreinigungsmaſſe. Dieje enthält das Rhodan als Schwefelcyananmo- 
nium zumeift in mikroſkopiſchen Kryſtallen unregelmäßig vertheilt und oft in 
ben feften Knollen eingeſchloſſen, welche fich theils durch Feuchtigkeit, theils durch 
mitgerifjene Theertheilchen gebildet haben. Nur in Fühlen, vor Witterungs- 
einflüfen gefchügten Räumen gelagert, hält fich die Gasmaſſe längere Zeit mn- 
zerfest. In etwas höherer, al® der burchichnittlichen Temperatur, färbt ſich 
die oberflächlich grime Maſſe bald roth, entwidelt einen vornehmlich ftechenben, 
fänerlichen Geruch nnd das Schwefelcyanammonium zerjegt fich raſch; namentlich 
ift aud) die Lagerung in hoher Schicht für feuchte Maſſen ſchädlich, weil ſich 
in Folge der Oxydation des, durchſchnittlich 30 bis 40 Proc. ber Gefammt- 
mafje betragenden, Schwefels bald eine Temperatur von 30 bis 40° von unten 
aus entwicelt, wobei der intenfive Ammoniakgeruch bald verfchwindet und 
Dämpfe von Schwefeljäureangydrid auögeftogen werden. Die Erwärmung 
kann fo lebhaft werben, daß fich der Schwefel entzündet und die Flamme fid 
fogar den lodernden Subſtanzen — Holzipäne oder Eichenlohe — mittheilt. 
Dabei finft der Gehalt der Gasmaſſen an Rhodanmwafierftoff von 3,5 bis 5 Proc. 
auf 0,5 Proc. und es fteigt ihr Gehalt an Ferrocyan, während ans dem Am: 
moniak des Rhodanammons fih Ammoniumfulfat bilde. Diefer Umſtand ift 
daher bei der Verarbeitung der Gasmafjen auf Rhodanammonium fehr zu 
beadjten. 

Durch eine rationelle Extraction wird das rohe Rhodanammonium der 
Gasmaſſe entzogen; in Folge der erwähnten Knollenbildung durch Fenchtigkeit 
und Theer ftellen fid) der Extraction der rohen Maſſe Schwierigkeiten ent- 
gegen, welche nur durch eine möglichſt feine Vertheilung derfelben durch geeig- 
nete, mechanische Vorrichtungen gehoben werden können. Bon größter Wichtig: 
feit ift auch ein rationelles Princip der Yaugerei, welches geftattet, mit möglich 
wenig Waller das ganze Rhodan in Löfung zu bringen, damit man möglichit 
concentrirte Laugen erhält und nicht unnöthig große Waflermengen den Ein 
dampfgefäßen zuführt. Nur durch Digeftion, die allerbing® bei der großen 
Toslichkeit des Sulfochanats mit Falter Flüffigfeit eben fo gut von Statten 
geht, wie mit warmer, erzielt nıan glnftige Refultate.e Mit Hülfe von fFilter- 
prefien trennt man die auge vom Nüdftande und digerirt diefen wiederholt 
mit Waffer, die entfallende zweite Lauge zu neuer Extraction frifcher Mafien 


i) Chem. Ind. 1892, ©. 6. 
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benutzend; ber erſchöpfte Ruckſtand enthält dann etwa 25 Proc. Feuchtigkeit, 
während das fpecififche Gewicht der Lauge je nad) dem Gehalt ber Maſſen von 
1,028 bis 1,113 fchwanft. Die Farbe diefer Laugen wechſelt je nad) ber 
Natur des Rohmateriales von Hellgelb durch Grünlich bis Bläulich; alkaliſche 
Langen, höhere Einbampftemperatur und größeres fpecififches Gewicht begünftigen 
die Bildung des Farbftoffes, der im weiteren Verlaufe der Verarbeitung von 
felbft verſchwindet. 

Schwächere Laugen al8 von durchſchnittlich 1,070 bis 1,085 fpecififchen 
Gewichte werben nicht eingedampft, fondern durch Füllung des Rhodans mittelft 
Kupferoxydulſalz weiter verarbeitet; aus Gaswäſſern, die bloß 1,5 bi 2,3g 
Sulfocyan in 1 Liter enthalten, wird das Rhodan überhaupt nicht gewonnen. 
Bon größter Wichtigkeit ift die Wahl des Materiales fir die Eindampfpfanne. 
Kupfer und Eifen werden in Folge minimaler Diffociation des Rhodanammo⸗ 
niums beim Kindampfen in Ammoniak und Rhodanwaſſerſtoff bald zerftört, 
widerftandsfähiger find Nidel und Blei und befonders Zinn und Aluminium, 
am zwechmäßigften aber find emaillirte Gefäße. 

In rohem AZuftande gewinnt man das Rhodanammonium durch Eins 
dampfen der in der Regel Lichtgelben wäfjerigen Ertracte auf 22 bis 240 Bôé., 
wobet fich biefelben dunfler färben. Aus der Kar abgezogenen Löſung fchießen 
beim Erkalten rhombifche Kryftalle von Ammoniumnatriumfulfat und Rhodan» 
ammonium an, während bie Diutterlauge weiter eingedampft wird und eine 
zweite Sryftallifation Liefert, welche bochprocentiger an Rhodanammonium ift. 
Nach vwiederholtem Umfryftallifiren zeigen diefe Kryftalle einen Gehalt von 80 
bi8 90 Proc. Rhodanammonium und find von lichtgelber Farbe. Die Mutter⸗ 
(ange fann, mit frifchen Laugen verfegt, mehrmald verwendet werben. 

Reines Rhodanammoninm gewinnt man aus diefem Salze durch noch⸗ 
maliges Umkryſtalliſiren unter vorheriger Füllung des Eifens und fchwefels 
fauren Ammoniaks durch Baryumfulfid. Die Darftelung von hemifd- 
reinem Rhodanammonium aus den Ertractionslaugen der Gasmaſſen oder 
den Rückſtandslaugen des Gaswaſſers erfolgt auf anderem Wege lan ftellt 
zunächit Rhodanbaryum her, und zwar entweder durch Einwirkung von Yep- 
baryt auf rohes Rhodanammon, refp. concentrirte Yaugen, oder von Schwefel» 
baryum auf Rhodanfalze der Schwermetalle, insbeſondere des Kupfer. 

Die Umfegung geht nad) dem erften Verfahren im gejcjloffenen Rühr⸗ 
gefäße bei etwa 0,2 bi8 0,4 Atm. Drud und einer Temperatur von 80 bis 
90° E. durch Einleiten von Dampf raſch von Statten. Das Ammoniaf muß 
möglichft fchnell und volljtändig abgetrieben werden, wenn man Zerſetzungs⸗ 
verlufte des Sulfocyans umgehen will. Das zweite Verfahren bietet beinahe 
feine Berlufte an Sulfocyan, da aud) das Eindampfen der Löſungen umgangen 
wird. Kupferrhodanür bildet fich durch Ausfällen des Rhodanwaſſerſtoffs im 
Gaswaſſer ober in Sasmaflenauszitgen mit Kupferorgdulfalzen. Bein Fällungs- 
proceß, der mit Kupferjulfat am häufigften vorgenommen wird, färbt fich die 
Lauge durch vorhandenes Eifen zunäcft tief roth. Durch gleichzeitiges Ein- 
leiten von Schwefligfäureanhydrid zur Reduction des Kupferſalzes wird bie 
Farbe der Lauge wieder weſentlich heller. Lichtgraues Kupferrhodanür mit 
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Spuren von Sulfiden, mit dem Empyreuma der augen und unter Umfläuden 
vorhandenen alkaliſchen Erden, die fi) mit Kupferfulfat umſetzten, bilden einen 
gemeinjchaftlichen Niederſchlag. Der ganze Ballaft von Chloriden, Sulfiten, 
Sulfaten und verjchiedenen ftörenden Bafen bleibt in der werthlofen Löfung 
zurkd. Die Füllung des Rhodans als Kupferorybuljalz hat noch den weiteren 
Bortheil: gegenüber der Concentration der Löfung, daß fie auf Falten Wege 
ober doch nur bei einer Temperatur von 40 bis 50° verläuft, fo daß auch das 
Nachdunkeln der Laugen durch Ueberhigung vermieden wird. 

Der fchwere Niederfchlag von Kupferrhodanür ſetzt ſich fehr raſch zu 
Boden und kann durch bloßes Decantiren bei ungefähr zehnmaligem Auswaſchen 
volllonimen rein erhalten werben; dabei entiteht ein fehr geringer Verluſt an 
Rhodan, da das KHupferfalz in Maſſen fehr ſchwer Löslich ift. 

Die Ueberführung des Kupferrhodanürs in Rhodanbaryum erfolgt durch 
Einwirkung von Baryumfulfid. Bet ber Anwendung der Hydrate der Alkalien 
und allalifchen Erden ift die Umfegung höchſt unvolllommen, entgegen den Ans 
gaben von Crowther; dagegen bewirken die Sulfide, im Ueberſchuß ange 
wendet, eine völlige Umfegung. Zur Herftellung des Rhodanbaryums ver 
wendet man Schwefelbaryumlaugen von etwa 15% Bd. Die Uleberführung bes 
Kupferrhodaniirs in Rhodanbaryum geſchieht am zweckmäßigſten durch fractio⸗ 
nirte Zerſetzung, wobei ein Theil des Kupferrhodanitrs zunächſt unzerſetzt bleibt, 
der dann mit Überfchliffigem Schwefelbaryum vollftändig umgejegt wird, wäh 
rend die Lauge für den nächſten friichen Anja verwendet wird. Der die 
Löſung begleitende Yarbftoff wird dabei von dem ansfallenden Kupferfulür 
gebunden. 

Aus der fo dargeftellten Rhodanbaryumlauge wird etwa vorhandenes 
Metall und Schwefelbaryum wie oben ausgefällt und die filtrirte Lauge in ge- 
eigneten Gefäßen bis zum Kryftallifationspuntte (57 bis 60% BE.) concentrirt. 
Das refultirende Salz ift durchaus gleichmäßig in Form, Geftalt und Farbe. 

Das abgeprefte und getrodnete Kupferfulfitr läßt ſich fehr raſch im Kies 
ofen der Schwefelfäurefabriten abröften, wobei der Schwefel in ſchweflige, bezw. 
Scwefeljäure übergeführt wird, während das zurüdbleibende Kupferorydul 
bezw. ⸗oxyd in verbünnten heißen Säuren gelöft und zu weiteren Rhodan- 
fällungen benutt werden Tann. 

Das auf die eine oder andere Weile erhaltene Nhodanbaryum wird nun 
mit Ammoniumfulfat nad) der Gleichung 


(CNS),Ba + (NH,)SO, = 2NH,CNS + BaS0O, 


umgefest, und die vom ausgefchiedenen ſchwefelſauren Baryt abfiltrirte, Mare 
Löſung von reinftem Rhodanammonium eingedampft und zur Kryſtalliſation 
gebradit. 


4. Kohleuſaures Ammoniak. 


Das käufliche kohlenſaure Ammoniak (Hirſchhornſalz) iſt, wie auf S. 106 
näher dargelegt worden iſt, in Wirklichkeit ein Gemenge oder eine Molecular⸗ 
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verbindung von ſaurem Ammoniumcarbonat und carbaminſaurem Ammoniak, 
wie fie bei der Sublimation von ſelbſt entſtehen. Der dafür früher öfter an» 
gewendete Name: anderthalbfach Tohlenfaures Ammoniat (Ammoniumſesqui⸗ 
carbonat) wäre daher felbft dann nicht richtig, wenn das Salz die empirische 
Zufanmenfegung eines foldyen, 3. B. 4 Mol. NH, auf 3 Mol. CO,, befäße, 
da die Formel keinesfalls eine fo einfache if. Ein Salz von ber eben er» 
wähnten Formel würde, wie auf ©. 107 gezeigt, 28,81 Proc. NH, und 
55,96 Proc. CO, enthalten. Das im Handel meift, namentlich in Deutſch⸗ 
land, vortommende Salz kommt diefer Zuſammenſetzung in der That am 
nächſten; fo wird uns von einem der deutſchen Fabrikanten die Durchſchnitts⸗ 
Zufammenfegung feines kohlenſauren Ammoniaks — 25 Proc. NH, und 
52 Proc. CO, angegeben. In England ift feit längerer Zeit ein an Am⸗ 
moniaf reicheres Product fabricirt worden; fchon 1870 fand Divers ein 
ſolches, welches 3 NH, auf 2 CO, enthielt (S. 107) und auch Heute geht als 
„Hill'ſche Waare* ein Salz im Handel, welches reicher an Ammoniaf als 
da8 „Sesquicarbonat“ ift, nämlich ca. 30 Proc. NH, enthält; vgl. auch das 
von Zunge und Smith!) im Jahre 1883 analyfirte Salz mit 31,3 Broc. 
NH,. Andererſeits fanden Hanekop und Reismann im Jahre 1886 im 
Handel eine Waare, welche in Wirklichkeit Ammoniumbicarbonat vorftellte, 
ebenfo Topf (Ztſchr. f. analyt. Chem. 26, 158). Bon dem oben erwähnten 
Fabrikanten wird uns mitgetheilt, daß biefes Salz im Hanbel keinen Beifall 
gefunden bat, und nur fir Specialgwede, z. B. als Erſatz fir gefaulten Urin 
in der Wollwäfcherei, gebraucht wird. Da das Tohlenfaure Ammoniak des 
Handels faft ansjchließlich fr Badzwede gebraudht wird, alfo nur durd) feine 
Berflüchtigung Aufblähen des Teiges hervorrufen fol, fo ift der mehr oder 
minder große Ammontafgehalt nicht von jo fehr großer Wichtigkeit. 

Kohlenſaures Ammoniak wird bei der trodenen Deftillation thierifcher 
Subftanzen gebildet, und wird oft al8 feiter Abfag in den Kühlröhren ger 
funden, wenn die Subftanzen troden gewefen waren. Dieſer Abfag, welcher 
branne Kruften bildet, war früher als „Hirfchhornfalz“ bekannt, und war ſtets 
von einer wäſſerigen Flüſſigkeit begleitet, einer concentrirten Löſung von kohlen⸗ 
faurem Ammoniak, befannt unter dem Namen „Birfchhorngeift“. Beide find 
fehr ſtark mit theerigen Stoffen verunreinigt und fünnen nicht durch einmalige 
Umbdeftillation gereinigt werden, fondern nur durch eine dritte Deftillation mit 
Beinſchwarz. Dieſe Fabrikation wird jest felten ausgeführt. 

Man ftellt jest Tohlenfaures Ammoniak gewöhnlich aus ſchwefelſaurem 
Ammoniak (faum mehr aus Salmial wegen des höheren Preifes) durch Mifchen 
mit tohlenfaurem Kalk und Sublimation dar. 8 bleibt fchwefeljaurer Kalt 
in der Retorte zurid und das verdampfende Gemenge von Ammoniaf, 
Kohlenſäure und Waflerdampf (welcher nie fehlen darf) condenfirt fich beim 
Erfalten zu feftem, kohlenſaurem Ammoniat. Das Gemenge von 1Thl. Am⸗ 
moniumjulfot mit 11/, bi8 2 Thln. gefchlämmter Kreide, dem man bisweilen 
nod) etwas Holzfohlenpulver beimengt, wird in cplindrifchen, liegenden Guß- 


1) Chem. Ind. 1883, ©. 2. 
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eifenretorten erhigt, von benen gewöhnlich mehrere zugleich durch ein gemein 
ſchaftliches Feuer erhitt werden, ähnlich wie Gasretorten ober Holzefligretorten. 
Die Hite darf anfangs keine fehr große fein, muß aber fpäter bis zur Rotf- 
gluth gefteigert werben. 

Die Dümpfe werden durch ein weites Rohr in Bleikammern geleitet, 
gewöhnlich in zwei ober mehrere folche Hinter einander, welche eine Einfahr- 
thur zur Entfernung des Salzes befigen. Aus ber legten Kammer audtretend 
läßt man die Dämpfe, um kein Ammoniak zu verlieren, noch durch Schwefel: 
fäure abforbiren, am beften durch, Auffteigen in einem Meinen, mit der Säure 
beriefelten, bleiernen Koksthurm. Im den Kammern findet bie Berbichtung 
nur ducch Luftkühlung ftatt; man ann biefelben jedoch, auch mit einem Mantel 
zur Waferfühlung verfehen. Man nimnt fo viele Operationen hinter ein⸗ 
anber vor, bis ſich eine hinreichend biete Krufte gebildet Hat, die man von außen 
mit Hammerflägen lodert und dann nad) Deffnung der Thiren vollends loe⸗ 
bricht. Zu did darf man die Kruſte nicht werden laffen, weil fonft bie Luft- 
fühlung ungenügend wirkt und das Salz zu feft und zu ſchwer ablösbar wird. 


Big. &0. 


Eine paflende Dispofition, |. Fig. 80, ift die von fünf Retorten a, 0,5m 
im Durchmeſſer, 2m lang, durd) ein euer d geheizt, mit zwei Berbichtungs 
tammern B und CO, jede 2,5 bis 3m lang und breit und 2m hoch. Die 
Retorten können alle acht Stunden neu beſchickt werden. Man bringt in den 
Dedeln berfelben eine durch ein Loch gehende Krüde zum Umrühren der Miſchung 
während der Operation an, und forgt natürlich dafitr, daß die Retorten immer 
abwechfelnd beſchidt werden. Ein folcher Apparat kann 14 Tage gehen, ehe 
man die Kammern zu befahren braucht, bei welder Arbeit die Arbeiter fih mit 
Eſſig getränkte Schwämme vor Mund und Nafe binden. Man muß während 
der Arbeit darauf fehen, daß fich die Berbindungsröhren c und d zwifchen ben 
Retorten und Kammern nicht verftopfen. 

Im Boden der Condenfationstammern befindet ſich ein Rohr zum Ab 
fliegen von ein wenig gefättigter Ammoniumcarbonatlöfung, welche ſich in Folge 
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der meift überſchüſſig vorhandenen Feuchtigkeit bildet; auch entweicht hier ein 
wenig Dampf. 

Das bei der erften Operation entftandene Hirſchhornſalz ift noch immer 
fehr unrein, wenigftend wenn man dazu rohes fchwefelfanres Ammoniak ver: 
wendet hat; es ift dann durch theerige Subftanzen braun gefärbt und kommt 
bisweilen als Ammonium carbonicum pyro-oleosum in den Handel. Auch 
enthält es meift etwas mitgerifjene Kreide oder Gyps. Nach Divers (S. 106), 
der jedoch nur im Heinen Maßſtabe arbeitete, hat dieſes Probuct nicht die Zu⸗ 
fammenfegung bes käuflichen kohlenſauren Ammoniaks, da während der Deftil- 
Iation ten Ammoniak entweicht, fondern ift vielmehr neutrales Ammoniums 
carbonat, (NH,) CO,, oder vermuthlich eher carbaminfaures Ammoniak, 
(NH,)CO, (NH3,); bei undicdhten oder warınen Vorlagen wird jebod) ein ſaures 
Carbonat gebildet und das Iegtere, das heißt bas käufliche Salz, entfteht ftets 
beim Umfublimiren des erften Productes. In Lunge's Laboratorium ans 
geftellte Berfuche haben die Behauptung von Divers durchaus beftätigt. 

Meift wird das erjte Product durch Umfublimiren in das gewöhn- 
liche, in ſchön weißen, faferigen, burchicheinenden Kuchen von 50 mm Dide 
erſcheinende Salz verwandelt. Dies gefchieht faft Toftenlos durch die von 
dem Retortenofen abziehende Wärme, welche unter einer Reihe von eifernen, 
mit cylindrifchen bleiernen Hlten bededten Keſſeln D hinzieht; in dieſe 
bringt man das rohe Salz mit ein wenig Waller, ohne weldyes das reine 
Salz nit durchicheinend ausfällt, umd gewinnt das legtere als Sublimat 
in den bleiernen Auffägen. Bisweilen jest man bie Keſſel nicht dem directen 
Feuer aus, fondern ftellt fie in ein gemeinſchaftliches Waflerbad, welches eben- 
falls durd) das abgehende Teuer des Netortenofen® geheizt wird; eine Tem⸗ 
peratur von 70° genügt zur Refublimation, und e& ift vortheilhaft, dieſe nicht 
zu üiberfchreiten, weil da8 Salz dann fchöner ausfällt und weniger Berluft durch 
Verflüchtigung ftattfindet. Die Bleihiite macht man am beften fo, daß man 
eine DBleitafel zu einem Cylinder von etwa 30cm Durchmeſſer und 75 cm 
Höhe zufammenlegt, oben mit einer Bleiplatte bededt und die Fugen mit 
Papier verflebt. Nach beendigter Sublimation reift ınan die Papierftreifen 
ab, rollt das Blei aus einander und kann jo den Salzkuchen ohne Weiteres 
herausnehmen. 

Ein anderer Umfublimirungsapparat !) befteht aus einer Eifenpfanne von 
0,75 m unterer und 0,6 m oberer Breite, 5m Länge und 0,75 m Höhe, in 
deren Dedel acht 0,30 m weite Töcher angebradjt find, auf denen 0,75 m hobe 
conifche Bleihitte ſitzen. Dan kann in diefen 14 Tage arbeiten, ehe man die 
Dperation unterbricht und die Hitte abnimmt, welche burd Klammern oder 
Keile zufanmgehalten werden. Nach dem Löfen ber legteren kann man die 
Salzmaſſe herausnehmen, die außen gut abgejchabt werben muß, wo fie an bem 
Blei angefeflen hatte. Man verpadt fie meijt in Steinfrufen. In dem Eifen- 
gefäße bleibt Flüffigkeit zur, welche man für die nächfte Operation größten- 
theils zurüdläßt. 


— — — — — — — 


1) Bell, Chem. News 12, 303. 
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Die verichiedenen tm Handel gefundenen Qualitäten von weißem kohlen⸗ 
jfaurem Ammoniak fcheint man durd) mehr ober weniger fchnelles Ecrhitzen 
und durd) Zufag von mehr oder weniger Waller zu der Beſchickung zu erzielen. 

Es liegt auf der Hand, daß das gewöhnlich befchriebene Berfahren zur 
Darftellung von Hirfchhornfalz kein ganz rationelles if. Da im legterem die 
Hälfte mehr Kohlenfäure als in neutralem Salze (nah Divers 11/, mal jo 
viel) enthalten ift, nach ben Verfuchsbedingungen aber nur Kohlenfäure hin 
reichend für legteres vorhanden fein kann, fo muß ein großer Theil des Am- 
moniaks in unverbundenem Zuſtande fortgehen. Man könnte dem ficher ab⸗ 
helfen, wenn man in die Berdichtungstammern Kohlenfäure leitete, welche jogar 
im Ueberſchuſſe der Bildung des gewöhnlichen Hirſchhornſalzes nicht im Wege 
fteht (S. 106). 

Nach den a. v. S. erwähnten Verfuchen von Divers würde es ſcheinen, 
daß das rohe Satz in Wirklichkeit das neutrale kohlenfaure Ammoniak wäre, 
welches erft beim Umfublimiren in „täufliches“ verwandelt wird. Dann würde 
aljo ber Ammoniakverluſt erft in dem legten Stabium entftehen, und bie 
Kohlenfäure follte erft dann eingeführt werden. Es follte aber möglich fein, 
nad Lunge's obigem (ſchon 1882 gemachten) Vorſchlage fchon das rohe Salz 
von der richtigen Yufammenfegung zu erhalten. In der That gefchieht dies 
wenigftens in einer Fabrik. 

Man kann übrigens auch durch Sublimiren des Ammoniumbicarbonats 
(S. 105) da8 gewöhnliche käufliche Tohlenfaure Ammoniak darftellen, wobei 
eben der Lieberfhuß von Kohlenjäure nichts fchabet. 


Andere Methoden zur Fabrikation von fohlenfaurem Ammonial. 


Ein Berfahren von Kunheim & Co. in Berlin beruht darauf, dep 
man das Gasgemenge gleich, von der Deftillation des Gaswaſſers in Conden⸗ 
fationsfammern mit Kohlenfäure zufammentreten läßt und dadurch das käufliche 
Salz gewinnt. 

Seidler (D. R.-B. Nr. 26633) deſtillirt rohes Gaswaſſer über Kalt: 
ftein oder Dolomit, wodurch die firen Ammoniakſalze zerfegt werben, fo daß 
das Deftillat neben kohlenſaurem Ammoniak nur noch ein wenig Schwefel⸗ 
ammonium enthält. Man entfernt dies durd) Behandlung der concentrirten 
wüſſerigen Löfung mit Kohlenfäure und ftellt das käufliche Salz aus dem nieder 
geichlagenen rohen fohlenfauren Ammoniak durch Sublimation dar !). 

F. C. Slafer (E. B. Nr. 5761, 1884) erhigt Ammoniaffalze mit der 
äquivalenten Menge von Natriumcarbonat mit Zuſatz von ein wenig Bicarbonat. 
Die Reaction fol dadurch in vollflommenerer Weife ftattfinden (wird zur theuer 
fommen!). 

3. E. Teed 2?) macht auf Grund von im Kleinen angeitellten Verſuchen 
einen ähnlichen Vorſchlag wie Seidler, nämlid) eine Salmiaklöſung langjam 


1) Einzelheiten des Apparates in Dingl. Polyt. Journ. 252, 476. — 
2) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 709. 
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in einem mit Heinen Stüden von Kalkſtein gefüllten Thurme herunter laufen 
zu laſſen, während zu gleicher Zeit Dampf unten in den Thurm eingeblajen wird. 

Wächtler (D. RP. Nr. 34 393) bläft einen Strahl von Gaswaſſer 
mittelft einer Pumpe in eine rothglühende, mit kohlenſaurem Kalt gefüllte 
Retorte. 

Eine früher von Kunheim & Co. ausgeführte Methode beftand darin, 
Salmiat mit Baryumcarbonat zu jublimiren, um Chlorbaryum als Nebenprobuct 
zu erhalten. | 

Chatfield!) (E. PB. Nr. 6151 und 6152, 1888) zerjegt Ammonium- 
fulfat durch Magneſia, beftillirt da8 Ammoniak in Waſſer ab und leitet in bie 
wäfjerige Löſung im gefchloffenen Gefäße Kohlenſänre; fobald die Löſung 200 Be. 
zeigt, wird fie unter weiterer Zufuhr von Kohlenjänre deftillirt und ans dem 
von Waflerdampf befreiten Deftillat da8 Tohlenfaure Ammoniak in geeigneten 
Gefäßen verdichtet. 

H. R. Lewis?) leitet die Abgaſe von Kalköfen, Hohöfen oder dergleichen 
nad; vorheriger Reinigung gleichzeitig mit den bei der Deftillation ammoniak⸗ 
haltiger Tlüffigfeiten entftehenden Gasgemengen unter eventueller gleichzeitiger 
Dampfzufuhr in geeignete Condenfatoren, in denen ſich ryftallinifche Ammoniaf- 
carbonate niederfchlagen, während die entweichenden Ammoniakdämpfe in pafjen- 
der Weife condenfirt werden. Die erhaltenen Carbomate werben durd) einen 
Luftftrom von Schwefelammonium und dergleichen befreit, oder gewafchen und 
getrocknet, wobei gleichzeitig etwa vorhandenes Carbamat in Carbonat über⸗ 
geführt wird. Durch weitere Einwirkung von Kohlenfäure bei Gegenwart von 
Feuchtigkeit kann das Carbonat in das ftabilere Bicarbonat übergeführt werben, 
was auch unter Freiwerden eines Moleküls Ammoniak durd) Leberleiten eines 
Luftftromes über das Carbonat gelingt. 

Nach den Patenten von E.Rafjpe?) (D. R.P. Nr. 70977 und 83 556) 
kann man reines kohlenſaures Ammoniak aus wäflerigen Deftillationsproducten 
von foſſilen Brennftoffen 2c. auf directem Wege gewinnen, wenn man diejelben 
vor der Deftillation durch auf einander folgendes Behandeln mit Zinkcarbonat 
und Del von Sulfiden und Empyreuma befreit. Die fo behandelten Wäſſer 
werben dann mit Hülfe eines Dephlegmationsapparates deftillirt, defien Colonne 
zur Berhütung von Verftopfungen geheizt if. Die Dämpfe paffiren darauf 
ebenfalls geheizte Thürme mit friſch geglühter Holzkohle, in der die legten 
Spuren Emppreuma zurüdgehalten werden. Sie künnen vor der Conden⸗ 
fation nochmals durch trodene Soda oder Potafche entwällert werden. Ente 
Hält das Gaswaſſer nod) andere Ammoniaffalze, jo kann man vor der Deitil- 
fation noch etwas Soda zufjegen. Das gleichzeitig mit dem Carbonat ent» 
weichende Ammoniak wird nad) der Condenfation des erfteren in befonderen 
Apparaten aufgefangen. 

Man hat auch) verfucht, die Herftellung von kohlenſaurem Ammoniak ber 


1) Zeitichr. |. angew. Chemie 1889, ©. 345. Wagner-Fiſcher's Jahresber. 1889, 
©. 394. — *) €. P. Rr. 14618, 1895. Chem. Ind. 1897, ©. 199. — *) Zeitjchr. 
j. angew. Chemie 1895, ©. 468. 
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Fabrilation der Ammoniaffoda anzugliedern. Während, wie wir früher (6.233) 
gejehen haben, Chlorcalcium bei gewöhnlicher Temperatur durch Fohlenfaures 
Ammoniak in Iohlenfauren Kalk unter Bildung von Salmiaf übergeführt wird, 
findet in der Wärme gerade die umgefehrte Reaction ftatt: 


2NE,CI + CaCO, —= Call, + (NH,,CO;. 


Diefe Reaction tritt ſchon beim Erhitzen der Salmiaflöfung mit fein: 
gepulvertem Kalfftein ein und fol nad) de Grouffiliers dur Zuſah 
von Chlormagnefium begünftigt werden. H. Schreib!) Hat nadhgewielen, 
daß Ietteres nicht der Fall und die Umfegung nicht vollftändig ift, auch 
wenn der fohlenfaure Kalt in großem Ueberſchuſſe vorhauden if. Sie muk 
fchlieglich durch Zuſatz von Aetzkalk beendet werden. Der techuifchen Durde 
führung des Verfahrens fteht der hohe Preis des feinſt pulverifirten Kalkfteines 
entgegen, den man aber unter Umftänden durch ben Kalkſchlamm von der 
Cauſtiſirung der Soda vortheilhaft erjegen künnte. Aus der Löſung ließe ſich 
dann das Ammoniumcarbonat in geeigneten Apparaten abtreiben. 

Nah W. Hempel?) kann man das kohlenfaure Ammoniak ebenfo wir 
den Salmiaf (S. 241), welche in der Technit meift in Bulverform gemonnen 
werden, ohne fie nochmals umkfryftallifiren zu müffen, um den Anforderungen der 
Käufer zu genügen, in fteinharte Stüde prefien, wenn man fie in hydrauliſchen 
Preilen zwifchen 50 und 100° einem ftarfen Drude ausſetzt; der Vorgang iſt 
dabei ähnlich der Regelation des Eiſes. 

Das reine kohlenſaure Ammoniak (vergl. deſſen Eigenſchaften, S. 104) iſt 
rein weiß und auf friſchem Bruche glänzend und durchicheinend, bebedt fid 
aber an der Luft bald durch Entmweichen von Ammoniak mit einem feinen 
Staube von doppelt Tohlenfaurem Ammoniak. Es foll fich beim Erhitzen voll» 
ftändig und ohne empyreumatifchen Geruch verflüichtigen; theerige Stoffe ver- 
rathen fich auch durch braäunliche Farbe der Löſung des Salzes in Wafler. 
Das fiir analytifche Zwecke beftimmte Salz fol nad dem Neutralifiren mit 
Salpeterfäure nicht mit Silbernitrat auf Chlor, oder mit Barytfalz auf Schwefel» 
fäure reagiren. Kalk wird durch einen firen Rüdftand und durch oralfaure® 
Ammoniak angezeigt; Blei (das am meiften bei dem für die Bäderei dienenden 
Salze zu vermeiden ift) am beiten durch Schwefelwaflerftoff. Nicht ſelten finden 
fi) unterfchwefligfaure Salze, welche man durch Auflöfen in Effigfäure umd 
Zuſatz von Silbernitrat, wobei ein weißer, nad, einigen Augenbliden ſchwarz 
werbender Nieberfchlag entfteht, nachweiſen kann. 

Verwendet wird diefes Salz im Großen namentlich in der Fabrikwäſche 
der Wolle, in der Färberei, zur Darftellung von Badpulvern, in der Mebicin, 
als Riechfalz zc., wozu vielfach, aud) da8 Ammoniumbicarbonat verwendet wird. 

Bezüglich der Ein» und Ausfuhrzahlen fir kohlenfaures Ammoniak und 
die Preisverhältniſſe deflelben in Deutichland in den Jahren 1893 bis 1897 
vergl. ©. 48. 


1) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1889, ©. 211. — *) Ber. d. deutſch. em. Gei. 
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5. Salpetrigfanres Ammoniat. 


Diefes Salz findet fich nach heftigen elektrifchen Entladungen in der Luft; 
es wird erhalten durch doppelten Umſatz zwifchen Bleinitrit und Ammoniums 
fulfat als undeutlich fryftallifirte, Iuftbeftäudige Salzmaſſe. Bei langſamem 
Erdigen zerfällt e8 glatt in Stidftoff und Wafler: 

NH,NO, = 2H, 0 + N. 
Beim raſchen Erhigen auf 60 bis 709 oder durch Schlag verpufft das Salz 
mit erplofionsartiger Heftigkeit. 

Zur induftriellen Gewinnung des falpetrigfauren Ammonials hat Carez!) 
folgendes Batent entnommen: Baryumfulfat wird auf befannte Weife zu Sulfid 
rebucirt, die Schmelze ausgelaugt und die Löfung mit der zur Umfegung er- 
forberlihen Menge Natriumnitrit verfegt. Die Mlutterlauge der nad) dem 
Eindampfen erhaltenen Kryftalle von falpetrigfaurem Baryum wird mit Schwefel 
gefocht, um das vorhandene Barythydrat in Sulfhydrat Überzuführen, welches 
dann gleichfalls mit Nitrit umgejegt wird. Das bei der Umfegung des Baryum⸗ 
nitritd mit fchwefelfaurem Ammoniak erhaltene Baryumfulfat wird wieber zu 
Sulfid reducirt und kann diefen Kreislauf beliebig oft durchmachen. 

Das Ammoniumnitrit findet in Folge feiner brijanten Wirkung Ber- 
wendung in der Sprengftofftechnif, ſowie aud) zur Herftellung hohler, mit Gas 
gefüllter Gummibälle (nad) einem ſinnreichen Berfahren von Edgar Herbft) 
in der Gummiwaarenfabrifation. 


6. Salpeterſaures Ammoniaf. 


Schon von Glauber dargeftellt und unter dem Namen Nitrum fammans 
befchrieben worden. Es Fryftallifirt bei langjamem Berdampfen feiner Löfung 
in rhombiſchen Prismen; beim Einkochen berfelben erhält man e8 als faferige 
Kryftallmafje. Bei gewöhnlicher Temperatur ift e8 in der Hälfte feines Ge⸗ 
wichtes Wafler, beim Erwärmen noch leichter löslich. Bekannt ift feine An⸗ 
wendung zu Kältemifchungen: beim Auflöfen von 60 Thin. Salz in 100 Thin. 
Waſſer tritt QTemperaturerniedrigung auf — 13,60 ein, bei Anwendung von 
Waffer von O° finkt die Temperatur auf — 16,70, bei welchem Punkte aud) 
die Löfung gefriert. Auch in Alkohol ift es Leicht löslich. Es ſchmilzt Leicht 
beim Erwärmen und zerfällt bei fortgefegtem Exhigen glatt in Wafler und 
Stickorydnl: 

NH,NO, = 2H,0 + N,O. 

Zur Zeit, ald das Stidorydul (Lachgas) als Betäubungsmittel flatt 
Chloroform in der hirurgifhen und namentlich zahnärztlichen Praris eine 
Rolle fpielte, wurden große Mengen ſalpeterſaures Ammoniak auf Stickoxydul 
verarbeitet, welches nach der Reinigung in ſtählernen Cylindern, wie man ſie 
auch zum Transporte flüſſiger Kohlenſäure oder verdichteten Ammoniaks 
(S. 155) verwendet, comprimirt wurde. 





1) D. RB. Rr. 48 278. 
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MWirft man falpeterjaure® Ammoniaf auf eine rothglühende Platte, fo 
verpufft e8 mit gelbem Fichte und fchwachen Geräusche in Stidftoff, Waller 
und Stidomd. Nach Lobry de Bruyn!) läßt fi das Salz and durch 
Knallquedfilber zur Erplofion bringen. Ein Zufag von Stoffen, welde für 
ſich allein zu erplodiren vermögen, erhöhen die Briſanz. Das ſalpeterſaure 
Ammoniak findet daher jehr ausgedehnte Verwendung in der Sprengftofftecnit, 
und zwar zur Herftellung der fogenannten Sicherheitsiprengftofie.e So if 
3. B. Bellit ein Gemenge von 4 Thln. falpeterfjaurem Ammoniak und 1 ThL 
Dinitrobenzol. Die Wirkung derartiger Sprengftoffe ift eine änßerft heftige. 

Gerlach hat folgende Tabelle iiber das ſpecifiſche Gericht der Löſungen 
von falpeterfaurem Ammoniak bei 17,59 gegeben: 


Vol.Gew. Procent⸗ Vol. ⸗Gew. Proceni⸗ 


gehalt gehalt 
1,0000 1,1790 40 
1,0425 1,2300 50 
1,0860 1,2835 60 
1,1310 





Intereſſant ift au, daß feftes, fjalpeterfaures Ammoniak unter Ber 
flüffigung begierig Ammoniakgas abſorbirt. Nah E. Divers?) und 
M. Raoult?) abforbiren 100 g des trodenen Salzes bei 760 mm Drud: 





















Temperaturs ie Aggregat: | Temperatur: ne | Aggregat: 

d " d d nd 
grade Oramm zuftan grade Stamm | zuſta 
— 10 42,60 fiüffig - 29 20,% feit 

0 35,00 „ 30,5 17,50 . 
+ 12 33,00 n 40,5 6,00 ® 

18 21,50 n 79 0,50 . 

28 23,50 feft 

| 


Nach einem Patente von Burghardtt) werden zur Herftellung dei 
Ammoniumnitrats äquivalente Mengen ber Löfungen von Bleinitrat nnd 
Ammoniumfulfat gemifcht, die Flüfſigkeit vom ſchweren Niederichlage getrennt 
und eingedampft. Nach einem fpäteren Vorſchlage °) fol man die Löſung de? 
Bleinitrats mit wäfjerigem Ammoniaf fällen, oder diefelbe mit Ammoniafgat 
behandeln; das entjtehende weiße Bleihydroxyd läßt ſich Leicht in Chromgelb 
überführen. 





1) Rec. trav. chim. Pays-Bas 10, 127; Zeitſchr. f. angem. Ehem. 189, 
S. 499. — *) Chem. News 27, 37. — *) Compt. rend. 76, 1261. — °) €. p. 
Nr. 8841, 1889. — 5) €. P. Nr. 5442, 1890. 
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1875 bat ſich Gerlach!) die Anwendung des Ammoniaffodaprocefies 
auf die Yabrilation von ſalpeterſaurem Ammoniak patentiren lafien. Das 
Berfahren ift indefjen praktifch nicht brauchbar, weil die Reaction ganz unvoll= 
ftändig iſt. Vergl. auch das ſpäter zu befprecdhende Patent von Fairley, 
©. 258. 

Zur fabrilmäßigen Gewinnung des falpeterfauren Ammoniaks trennt 
man nad) dem D. R.⸗P. Nr. 48705 von C. Roth die Umjegungsproducte 
zwifchen Ammonſulfat und Alkalinitrat durch Altohol. C. Roth?) hat fpäter 
gefunden, daß man den Alkohol entbehren kann, wenn man auf folgende Weife 
verfährt: Werden üquivalente Mengen waflerfreien Ammoniumfulfats und 
wafjerfreien Alkalinitrats gemifcht und eine Stunde lang auf 160 bis 200° 
erhigt, jo läßt fich da8 iiber dem in fefter Form auf dem Boden des Schmelz. 
gefäßes abgefegten Alkaliſulfat befindliche, flüfftge Ammoniumnitrat leicht von 
jenen trennen, entweder durch Abſaugen, Ausfchleudern auf heizbarer Centri⸗ 
fuge u. dergl. 

3. Benter?) jest gleichfalls äguivalente Mengen von fchwefelfaurem 
Ammoniak und Chilefalpeter in Löäſung um; die Miſchung wird in der Kälte 
zur Kryftallifation gebracht, wobei eine reichliche Ausſcheidung von Glauberfalz 
ftattfindet, während eine an falpeterfaurem Ammoniak reiche Dlutterlauge 
zurücdbleibt, aus welcher durch Kälte Glauberfalz nicht weiter entfernt werben 
fann. Fügt man zu diefer Mutterlauge etwas Salpeterfäure, fo bildet ſich 
aus Glauberſalz Natronfalpeter und freie Schwefelfäure, und aus der fo be- 
handelten Löfung kann man dann durch Kälte das falpeterfaure Ammoniat 
abjcheiden. Die Mutterlauge enthält nun neben freier Schwefelfäure Natron- 
falpeter und fann zu neuer Umſetzung wieder benutzt werden. 

Nach einem englifchen Patente vom 23. Januar 1896 miſcht T. Fairleyt) 
132 Thle. Ammonſulfat mit 170 Thln. Chilefalpeter, befeuchtet das Gemiſch 
und erhigt e8 unter dauerndem Nühren auf eine Temperatur von 108 bis 
110°, auf welcder die gejchmolzene Maſſe drei bis fünf Minuten gehalten 
wird. Die Mafie befteht nun der Hauptfache nad) aus einem Gemiſche von 
Ammoniumnitrat und Natriumfulfat, welche man mit kochendem, denaturirtem 
Altohol von 85 bi8 93 Proc., welchem !/; Proc. Ammoniak zugefegt ift, 
ertrahirt. Letzterer Zuſatz fol die Bildung freier, flüffiger (?) Säure ver- 
hindern und dadurch die Erzielung eines reinen Productes ermöglichen. 

Die alkoholische Löſung enthält Ammoniumnitrat mit einem Gehalte von 
ungefähr 10 Proc. Natriumnitrat, während der unlöslihe, aus Natriumfulfat 
beftehende Rüdftand noch einen Gehalt von ungefähr 8 Broc. Ammoniumnitrat 
aufweift. Durch einen befonderen Auslaugeproceß wird da8 aus erfterer er⸗ 
baltene Ammonimmnitrat gereinigt und legterem die ihm anhaftenden Mengen 
von Ammoniumnitrat Fitzogen. 


I) Vergl. Lunge, Sodainduftrie, Bd. III, S. 134 u. 139. — „) D R.P. 
Nr. 53364 u. 55155; Zeitihr. f. angew. Chem. 1891, ©. 89. — D. R.⸗P. 
Nr. 69148; Chem. Ind. 1893, S. 437; Wagner: Fijſcher'ß Jahresber. —8 ©. 386. 
— *) Chem. Ind. 1897, ©. 401. 

Lunge-Köhler, Steinfoblentbeer. IL. 17 
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Den Gegenftand eines Patentes deifelben Erfinders vom gleichen Tage!) 
bildet ein Berfahren, das fi) an den Ammoniafjodaproceß anlehnt. Natrium: 
nitratlöfung wird mit einer Löfung von Ammoniumbicarbonat oder mit wäſſe⸗ 
rigem Ammoniak unter Einleiten von Kohlenſäure gemifcht. Die Trennung 
der gemifchten Nitrate beruht auf der Thatfache, daß bei niedrigeren Tempe 
raturen Natriumnitrat leichter [östlich ift, al8 das entiprechende Ammoniahſal,. 
Die eoncentrirte Löfung der gemifchten Nitrate wird vom Boden aus in einen 
culindrifchen Keſſel eingeführt, welcher von außen auf ungefähr — 15° abge: 
fühlt ift. Das ausgefchiedene Ammoniumnitrat wird durd) Wafchen mit kaltem 
Waſſer oder beſſer einer faltgefättigten Löſung von Ammoniumnitrat weiter 
gereinigt. Die von dem Abkühlungsprocefie rüdftändige Flüſſigkeit wird be 
nust, um neue Ouantitäten Natriumnitrat aufzulöfen und diefe nad) dem 
Ammonialfodaproceß zu behandeln; die Abkühlung der gemiſchten Nitrate kann 
theilweiſe durch Sättigung ber Löſung in einer. Operation mit den trodenen 
Salzen, welche bei der Berdampfung der Yöfung der vorigen gewonnen wurben, 
erfolgen. Auf diefe Weife ift unter Umftänden eine beſondere Kühlanlage 
entbehrlich. 

Zu erwähnen find hier noch die Verfahren von Wahlenberg, E. $. 
Nr. 12451, 1889, fowie Groendahl und Landin, E. P. Nr. 1868, 1892. 
T. Fairley Hat alle diefe Verfahren auf ihre Brauchbarkeit geprüft, worüber 
G. Döllner?) ausführlich berichtet. Aus diefem Berichte mag hervorgehoben 
werden, daß es nicht möglich erjcheint, ein für die Sprengtechnif genügend 
reines Ammoniummnitrat, d. h. mit einem Gehalte von unter 0,1 Proc. feiten 
Berunreinigungen, zu erhalten, weder durd, Einwirkung von ftartem, noch 
von abjolutem Alkohol auf die bei der Reaction von Ammoniumfulfat, = Hlorid 
oder »carbonat auf Natrium= oder Kaliumnitrat erhaltenen Salzgemenge. 
Bei ſchwächerem Alkohol ift der Gehalt an Berunreinigungen em uch 
größerer. 

C. Craig?) benutzt die Löfende Kraft flüffigen Ammonials oder höchſt 
concentrirter Ammoniafflitifigkeit zur Trennung des Gemiſches von Ammonium: 
nitrat und Kalium⸗ oder Natriumfulfat. Ein Gemiſch von Kali« oder Natron 
falpeter mit fchwefeljaurem Ammoniak wird mit einer genügenden Menge 
Waſſers verjegt, um eine doppelte Umfegung zu ermöglichen. Die Deifchung 
wird unter gutem Umrühren in einem Rührwerke getrodnet und bie heikt, 
teigartige Mafje auch während bes Abkühlens gut durchgerührt, jo daß fie in 
ein feines Pulver zerfällt, welches in einem geeigneten Apparate mit Ammonial 
behandelt wird, wobei das Ammoniumnitrat in Löſung geht, während Kalium 
oder Natriumfulfat, fowie die unzerfegten Mengen von Salpeter und Ammo⸗ 
niumfulfat, im Rückſtande bleiben. 

Zur Ausführung des Verfahrens dient der folgende Apparat (Fig. 81): 
Ein Iuftdichtes Gefäß a, welches ein Filter d enthält, wird mit der erwähnten 


1) E. P. Nr. 1686, 1896; D. RP. Nr. 97400; Chem. Ind. 1897, ©. 401; 
Zeitihr. f. angem. Chem. 1898, ©. 417. — *) Chem. Ind. 1897, ©. 501. — 
2) & P. Nr. 5815, 1896; D. R.⸗P. Nr. 92172; Chem. Ind. 1897, ©. 401 u. 
444; Zeitjchr. f. angew. Ehen. 1897, ©. 570. 
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ſtaubförmigen Mifhung geflillt und dieſe mit ſtärkſter Ammoniakflüffigkeit oder 
flüffigem Ammoniak digerirt. Letzteres befindet fi in dem Cylinder 2 und 
wird von einem paffenden Apparate erzeugt. Je niedriger die Temperatur 
ift, bei welcher die Behandlung fattfindet, defto niedriger ift der Drud im 
Apparate und defto reiner füllt das entftehende Product. 

Das Filtrat kann bis zu 80 Proc. Ammoniumnitrat enthalten, es ift 

aber vortheilgafter, nur bis zu einem Gehalte von 50 bis 60 Proc. zu arbeiten, 
"weil fonft die Löfung leicht auch andere Salze aufnimmt, welche das Probuct 
verunteinigen; es muß deshalb das Ammoniak im Ueberſchuſſe angewendet 
werden. Die entftehenbe Fluſſigkeit läßt man durch das Drudfilter b in ein 
Gefäß e ablaufen. Fig. st. 

Mittelft der Saug - © 

pınnpe d wird das 

flüchtige Ammoniak 

aus dem Gefäße e 

abgefaugt, im Kuh⸗ 

ler e verflüffigt, wor⸗ 

auf es durch das 

Rohr f wieber nad) ı 

dem Gefäße a ge 

langt, um neue 

Mengen von Immo» 

niumnitrat zu löfen, 

Diefer Kreislauf des 

Auslaugeprocefies 

wird fo lange fort- 

gefegt, dis bie Daffe 

in a erfehöpft if. 

Aus dem Rud⸗ 

ſtande in afann man 

dann das Ammoniak durch Abfaugen unter Erwärmung wiebergeminnen. Das 
Anmoniumnitrat, welches im Gefäße e nach der Abtreibung des Ammoniats 
zuritdbleibt, findet fi al8 weiße Mafje am Boden vor, welche durch das 
Mannlod} i geholt werden fann. Die in Folge Berbampfung des Ammoniats 
entftandene Kälte wird zur Condenfation neuer Mengen von Ammoniak ause 
genugt. Die zur Ausführung des Verfahrens dienenden, wegen des hohen 
Drudes fehr ſtarkwandigen Keffel follten emaillirt, oder verzinnt, oder mit 
Aluminium überzogen fein. 

Nach R. Lennor!) werden 17 Thle. Natriumnitrat und 13 Thle. 
Ammoniumfulfat in getrodnetem Zuftande innig mit einander gemifcht und in 
eine gejchlofjene Netorte gebracht, welche mit einem Condenjator und einem 
Scrubber in Verbindung fteht. Die ganze Apparatur wird durch ein Saug- 
ftrahfgebläfe in ein Vacuum von pafiender Stärke verfegt und die Retorte 


Y)D. RB. Rr. 96689; Zeitſchr. f. angem. Chem. 1898, ©. 819. 
ı7* 
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dann fo ftarf erhigt, daß das ſich bildende Ammoniumnitrat überdeftillirt; die 
Dämpfe deffelben werben in einem Condenfator niedergefchlagen, welder mit 
einem Scrubber in Verbindung fteht, an welch’ letzterem der Saugjtrahlapparet 
functiontrt. 

Während der Deftillation hat man dafür Sorge zu tragen, daß ber 
Retorteninhalt nicht über 230° erhitt wird und daß namentlich der obere Theil 
der Retorte, welcher mit dem gasfürmigen Ammoniumnitrat, ſowie mit den 
Producten feiner Diffociation angefüllt ift, nicht überhigt wird. Bei ungefähr 
200° deftillirt das Ammoniumnitrat über und läßt das nicht flüchtige Natrium- 
fulfat in der Retorte zurüd. Der Condenſator befteht aus Röhren von Thon 
oder einem anderen, von den Producten nicht angreifbaren Stoff. Die Retorte 
kann aus Eifen bergeftellt fein. Man Tann das Vacuum unbeſchadet der 
Beftändigkeit des Ammoniumnitrats jo hoch als nur möglich treiben. Das 
während des Procefies entftehende Stidoryd wird anı Auspuff des Saugftrahl- 
apparates aufgefangen und verflüffigt. 

Den Scrubber beſchickt man zwedmäßig mit einer concentrirten Löſung 
von Ammoniummnitrat oder einer anderen Tlüffigkeit, welche im Stande ift, die 
aus der Diffociation des Ammoniumnitrats etwa entftehenden Dämpfe von 
Salpeterfäure und Ammoniak zu abjorbiren, jo daß kein Berluft entfteht. Um 
ein Berftopfen des Condenfatord durch feſtes Ammoniumnitrat zu verhindern, 
kann man durch denjelben während der Condenjation einen Dampfſtrahl leiten. 

Durd) eine Redeftillation des erhaltenen Ammoniumnitrats im gleichen 
Apparate und unter den gleichen Bedingungen läßt e8 ſich in vollkommen reiner 
Form gewinnen. j 

Garroway (E. P. Nr. 7066, 1897) will die Fabrikation des falpeter- 
fauren Ammoniaks mit derjenigen des Natronwaflerglajes vereinigen. Er 
erhigt Chilefalpeter mit Kiefelfäure unter Yufuhr von Dampf. In einem 
Condenfor wird zuerft ein Theil der Salpeterfäure gewonnen, das übrige Gas 
aber in Plattenthäirmen Ammoniafdämpfen entgegengeführt. Das zulegt noch 
ettva entweichende Ammoniak wird durch Schwefelfäure zurüdgehalten und das 
zurüdbleibende Altalifilicat in befannter Weife aufgearbeitet. 

Nah Johnſon) (Schwed. Pat. Nr. 8944, 1897) führt man ſaures 
Saleiumphosphat durd) Ammoniumfulfat und Ammoniak in Ammoniumphosphat 
über und convertirt diefes mit Chilefalpeter zu Ammoniumnitrat und Phosphor: 
falz. Das unreine Ammoniumnitrat wird durch Waſchen mit Alkohol und 
Ammoniak gereinigt und fchließlich mit ſalpeterſaurem Kalt behandelt :c. 

Die Anforderungen, welche die Sprengftofftechnif an die Reinheit des zu 
veriwendenden Ammoniumnitrats ftellt, deſſen fie fich ſchon feit ungefähr zehn 
Fahren in ausgedehnteftem Maße bedient, find jehr hohe. ‘Da ein Sicherheitk- 
fprengftoff für den Gebrauch in Bergwerken nad) der Erploſion feine feſten 
Beftandtheile zurücklaſſen darf, fo macht ein Gehalt von nur 1 bis 2 Proc. an 
feften Verunreinigungen das Präparat für diefe Zwecke fchon unbrauchbar. 
Bei der ungemein großen Löslichkeit des falpeterfauren Ammoniaks in Waſſer 





') Chem.:3tg. 1897, ©. 527. 
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und auch in Alkohol ift e8 begreiflih, daß feine Herftellung im Zuſtande fo 
großer Reinheit auf dem Wege der doppelten Umfegung nur fchrierig 
gelingt. 


7. Bhosphorjaures Ammoniak, 


Das einbafifche Salz der Orthophosphorfäure, NH,H, PO,, kryſtalli⸗ 
firt tetragonal, ifomorph mit dem entfprechenden Kalifalze und ift ſchwerer 
löslich als die beiden folgenden. Das zweibafifche, (NH,),HPO,, fryftalli= 
firt monoflin und verwittert an der Luft unter Abgabe von Ammoniak; es 
findet ſich natürlicd) in Ouanolagern. Das dreibafifche Sa, (NH,),PO, 
+ 3H,0, fıyftallifirt nur aus ammoniakaliſcher Löſung und giebt gleichfalls 
an ber Luft Ammoniak ab. 

Sowohl das faure Ammoniumphosphat, (NH,)H,PO,, als auch das 
intermebiäre Phosphat, (NH,),»HPO,, find neuerdings Handelsproducte ges 
worben !). 

Nach Lagrange?) werden diefe Salze aus Superphosphat gemacht, welches 
in der üblichen Weife durch Behandlung von Phosphoriten mit Schwefelfäure dar- 
geftellt worden ift. Man laugt die aufgejchloffene Maſſe in methodifcher Weife 
mit Waſſer unter Beihülfe eines ‘Dampfftromes aus und erhält fo Yaugen von 
250 Be. Der hauptjählih aus Gyps beftehende Rückſtand wird weggeworfen. 
Die Löſung enthält freie Phosphorfäure, Monocalciumphosphat, Calciumfulfat 
und etwas freie Schwefeljäure. Mean entfernt erft die leßtere durch ein wenig 
kohlenſauren Baryt; der ausfallende fchwefelfaure Baryt wird abfiltrirt und 
fann als Bermanentweiß verwerthet werben. Das Filtrat, welches jett nur 
noch freie Phosphorjäure, ſaures Calciumphosphat und ganz werig ſaures 
Baryumphosphat enthält, wird durch Ammoniak in geringem Ueberſchuſſe neu- 
tralifirt. Dieſes fchlägt allen Kalk als bafifches Phosphat nieder, welches man 
wäſcht und gemifcht mit Phosphorit wieder zur Darftellung von Superphosphat 
verwendet. Die filtrirte Löfung enthält das faure Ammoniumphosphat und 
zeigt 20086. Sie muß diefe Concentration haben, um die Fällung des inter- 
mediären Ammoniumphosphats auf folgendem Wege zu ermöglichen. Man 
mischt allmälig obige Lauge mit Salmiakgeift von 0,921 fpecif. Gew. in Heinen 
Gefäßen, im Berhältniffe von 11/, Yequivalent NH, auf 1 Yequivalent 
(NH,)H,PO,. Das (NH,),HPO, ſcheidet fid) fofort als kryſtalliniſche Maffe 
aus; aber man muß gefchloflene Gefäße anwenden, um das Entweichen von 
Ammoniak zu hindern, welches um fo eher eintreten fann, als die Reaction mit 
TIemperaturerhöhung verbunden if. Nach der Abkühlung bildet der Inhalt 
der Gefäße einen dien Teig, welcher der hydrauliſchen Prefiung unterworfen 
wird. Die Mutterlauge kehrt in die Ammoniaffabrifation zurück; die Preß⸗ 
kuchen beftehen aus Biammonium- Phosphat und gehen in die Zucerfabrifen, 
welche da3 Reinigungsverfahren von Yagrange anwenden. 


I) Bergl. SH. Meyer, Zeitſchr. f. angew. Chem. 1891, S. 478 und J. H. Vogel, 
ibid. 1891, &. 568. — *) Vincent, Ind. des prod. ammoniacaux, p. 104. 
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8. Chromfaures Ammoniak. 


Man kennt drei Stufen der Verbindung von Chromfäure mit Ammoniak: 
das einfach chromſaure Salz, (NH,),CrO,, da8 Bichromat, (NH.), Or, O,, und 
da8 Trichromat, (NH,)s Ors Oꝛo- Nur die beiden legten Salze haben größere 
Bedeutung gleichfalls in der Sprengftofftechnit erlangt... Das Bichromat 
bildet große, granatrothe Kryftalle des monoflinen Syſtems, welche leicht in 
Waſſer löslich find. An einem Punkte entzündet, pflanzt fi) die Zerfegung 
des Salzes unter lebhafter Feuererſcheinung raſch durch die ganze Maſſe fort 
unter Hinterlaffung von grünem Chromoryd. 

Das Trichromat entfteht aus dem vorigen durch Einwirkung von Salpeter: 
fäure oder Chromfäure. Es bildet dunkelrothe, in Wafler fehr Teicht Lösliche 
und dabei in Bichromat und Chromſäure zerfallende, rhombiſche Säulen, die 
fi) bei 110 bi8 1209 fchwarzbraun färben und bei ftärkerem Erhitzen unter 
Bildung von ſchwarzem Chromoryd lebhaft verpuffen. 

Die United States Smokeless Powder Company!) ſtellt 
das Ammoniumchromat oder =bichromat durch doppelte Umfegung zwiſchen 
Natriumchromat oder -bichromat und Ammoniumpifrat her. Die möglichſt con 
centrirten Löſungen der Salze werben vermifcht und die Röfung des Ammonium⸗ 
bichromats von dem ſich ausfcheidenden, ſehr ſchwer Löslichen Alkalipikrat abfil- 
trirt und zur Trockne verdampft. 

Die Salze finden Verwendung zur Fabrikation gewiffer Sprengmittel, 
in denen auch ein Theil des ausgefchiebenen Kaliumpikrats enthalten fein darf. 


9. Effigfaures Ammoniaf. 


Das neutrale Sal, NH,C,H,0,, bildet zerfliegliche Nadeln, die ſchon 
beim Erwärmen der wäfjerigen Loſung auf 55° Ammoniak verlieren und in 
da8 faure Salz, C5H,0, NH, + C,H,O,, übergehen. Das waflerfreie Salz 
jchmilzt bei 899 und zerfällt dabei in freies Ammoniaf, faures Salz, Waſſer 
und Acetamid. Das faure Salz ift viel beftändiger und läßt fich bei 120° 
unzerfegt ſublimiren; es ift leicht zerfließlich an der Luft, Löslich im Alkohol 
und bildet mit Alkohol Additionsproducte. 

Zur Fabrikation des effigfauren Ammoniaks wird nad) dem Verfahren 
von W. Smith?) roher, efligfaurer Kalt, wie derfelbe bei der ‘Deftillation des 
Holzes als Product von grauer Farbe gewonnen wird, in wenig Waſſer gelöft, 
Far abfigen laffen und von den Verunreinigungen abgehebert. ‘Die Klare 
Hlüffigfeit wird mit mehr als der äquivalenten Menge Glauberſalz im flarfer 
Löſung vermischt und von dem ausfallenden Gyps abfiltrirt. "Die Löſung des 
Natriumacetats wird eingedampft und das trodene Salz mit Schwefeljäute 
deftillirt; die übergehende Effigfäure wird mit Kalk neutralifirt, die Löfung 


1) E. P. Nr. 10684, 1894; Chem. And. 1895, S. 462. — *) E.V. Rr. 186%, 
1891; &hem.:3tg. 1893, ©. 504. 
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eingedampft und das durch Ausjalzen gewonnene, reine Calciumacetat mit 
einer Löſung von ſchwefelſaurem Ammoniak auf 60 bis 80° erhigt. Bon dem 
fich ausſcheidenden Gyps wird die reine Löſung des effigfauren Ammoniaks 
durch Filtriren getrennt. 

Nah den E. P. Nr. 16093, 1890 und Nr. 5501, 1891 dient das 
effigfaure Ammoniak mit Vortheil zur Herftellung von Bleiweiß. 


10. Oxalſaures Ammoniaf. 


Das neutrale Salz, (NH,)s Ca 0, + H2O, findet ſich fertig gebildet 
im Peruguano, ift leicht löslich in Wafler (bei 15% in 23,69 Thln.) und 
diffociirt beim Erhitzen feiner Löſung. Es verliert beim Erwärmen fein Kry⸗ 
ſtallwaſſer ohne zu ſchmelzen und Liefert in ftärkerer Hitze Ammoniak, Koblen- 
oryd, Kohlenfäure, Wafler, Dramid, Dieyan und Blaujäure; techniſch ift es 
ohne Intereſſe. Das faure Sa, NH,.C90,H + H,O, bildet rhombijche 
Prismen, die fi) bei 11,5% in 15,97 Thln. Wafler löfen. Beim Erhitzen 
ſchmilzt e8 in feinem Kryſtallwaſſer und zerfegt fich bei 220 bis 230° unter 
Bildung von Kohlenfäure, Kohlenoryd, Ameifenfäure und Draminfäure. Cs 
findet Anwendung in ber Photographie und vornehmlich in der Yärberei und 
dem Yeugdrude. 


Shiuf. 


Nachmweifung und Beftimmung des Ammonials in freiem und 
gebundenem Zuſtande. 


Der Nachweis des Ammonials in gebundenem Zuftande gelingt leicht 
durch den bekannten Geruch, der ſich beim Erhigen ammmoniafhaltiger Sub» 
ftanzen mit Natronlauge entwidelt. Iſt deilen Menge gering, fo daß fie durch 
den Geruch, ſchwer zu erkennen ift, fo genügt e8, zu beobachten, ob fi) ein in 
den Dampf gehaltener Streifen angefeuchteten, rothen Lackmuspapiers bläut, 
oder ob beim Hineinhalten eines mit Salzfäure befeuchteten Glasftabes weiße 
Nebel von Salmiaf auftreten. 

Empfindficher als diefe Proben ift Neßler's Reagens (alkaliſche Kalium⸗ 
quedfilberjodidlöfung), welche in ftärferen Yöfungen einen braunrothen Nieder« 
ſchlag, in verbünnten Löſungen eine braune Färbung erzeugt und noch bis zur 
Grenze von 1:1000000 eine gelbe Färbung giebt. Nah L. L. de Konind?!) 
verhindert Alkohol den Eintritt der Reaction; dagegen hat Neumann ?) nad)« 
gewiefen, daß feldft große Mengen von Alkohol die Empfindlichkeit derſelben 
nicht beeinträchtigen, wenn nur das Reagen® frijch bereitet und vorfchriftsmäßig 
hergeſtellt ift. 

Die älteren Beftimmungsmethoden des Ammoniaks, namentlich, diejenige 
als Platinſalmiak, werden wohl faum mehr angewendet. Für reine Ammoniak⸗ 


1) Zeitſchr. |. analyt. Chem. 32, 188. — *) Chem.-Ztg. 1893, S. 880. 
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fluffigfeit genilgt da8 Aräometer; aber diejes läßt felbft hier Schon im Stick, 
wenn das Ammoniak nicht frei von Salzen ift; dadurch erfcheint fein Gehalt 
niedriger als er it. In jedem Falle kann man nur ficher gehen, wenn man 
das Ammoniak wirklich beftimmt, und zwar am einfachften und ficherften auf 
alkalimetriſchem Wege. Wie wir fhon ©. 88 gefehen haben, kann dies nicht 
nur bei freiem, fondern auch bei dem an ſchwache Säuren (Kohlenfäure und 
Scwefelwafferftoff) gebundenen Ammoniak direct gefchehen. Das an ſtarke 
Säuren gebundene Ammoniak muß erft durch Austreiben, 3. B. mit Natron- 
lauge, in freien Zuftand verfegt werden. Letzteres ift alſo die für die Analyie 
des Ichwefelfauren Ammoniaks allein taugliche Methode, und es kann hierfür 
der auf ©. 92, Fig. 18, abgebildete Apparat als fehr zweckmäßig empfohlen 
werben. 

Bon ben Herren Kunheim & Co. in Berlin wird und folgendes Berfahren 
als das dort ausgeübte und für durchaus zuverläffig erfannte angegeben. Tie 
forgfältig gezogene Brobe des Ammoniakſalzes wird ganz durchgerieben, vollſtändig 
durch ein Sieb von 7 bis 8 Maſchen per Dundratcentimeter gefchlagen und 
hiervon eine Heine Durchjchnittsprobe genommen. Bon diefer werden circa 
15 g abgewwogen, zu 500 cem aufgelöft, 50 ccm unfiltrirt in einem 300 cem 
faflenden Kölbchen mit circa 15 ccm Natronlauge von 30% Be. drei Stunden 
deftillirt, das entweichende Ammonialgas in 50 ccm Halbnormaljäure auf 
gefangen und mit Halbnormalnatronlauge auf Violett zurüdtitrirt. 

Die Titrirung des freien Ammoniaks refp. das Auffangen des in oben 
erwähnter Weife ausgetriebenen gefchieht mit Normalfäure As folde 
wendet man heute (nachdem die Draljäure für dieſen Zweck fo gut wie 
allgemein verlafien worden ift) eine !/,=, 1/g= oder 1/4: Normal» Schwefelfäure 
oder noch beſſer Salzſäüre an. Zum Einftellen derfelben wird am beiten 
chemiſch reine Soda verwendet; zum Zurlidtitriren eine entfprechende Normal 
Kalilauge oder Natronlauge. (Ammoniak ift aud) zu verbünnten Normal 
löfungen nicht beftändig genug; Barytlöſung wird meift nur in agricultur- 
chemifchen Laboratorien angewendet und ift weit weniger bequem als bie 
obigen, ohne irgend entiprechende Vorzüge) Als Indicator wurde früher 
allgemein und wird noch heute fehr viel Lackmustinctur angewendet, doch iſt 
. dabei die Kohlenfäure aus der Luft flörend und daher von den befannteren 
Indicatoren Methylorange vorzuziehen. Das Phenolphtalein ift hei Titris 
rung von Ammontafjalgen und überhaupt bei Gegenwart von Ammoniak als 
Indicator ganz ausgefchloffen, wie ſchon längft bekannt, und im Neneren durd 
3. 9. Long!) nachgewiefen, gegenüber H. N. Draper?), der es nur bei 
Gegenwart von Alkohol ausfchließen will. 

Ueber Normalfäuren, Indicatoren ꝛc. im Allgemeinen vergleiche man die 
bekannten Lehrbücher; außerdem Lunge's Handb. d. Sodainduftrie, 2. Aufl. 
II, ©. 87 ff., deilen „Taſchenbuch für Sodainduftrie", 2. Aufl. (1892) und 
„Ehemifchstechnifche Unterfuchungsmethoden“ (1899, Bd. I, ©. 79 ff.) 


!) Amer. Chem. Journ. 1883, p. 84; Wagner-⸗Fiſcher's Yahresb. 1889, ©. 998. 
— ?) Chem. News 1887, p. 133; Zeitſchr. f. angew. Chem. 1887, ©. 17. 
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Wenig zu empfehlen ift die merkwurdiger Weiſe früher in Handels- und 
agriculturchemiſchen Laboratorien häufig ausgelbte Beftimmung des Ammoniats 
in Ammoniaffalgen durd; Glühen mit Natronkall nad der Will-Barren» 
trapp’fchen Methode der Stidftoffbeftimmung. Wo fehr viele Beftimmungen 
der Art zu maden find, empfiehlt fi eher das Knop'ſche Azotometer, 
Fig. 82. Diefes Inftrument benugt die Thatſache, daß eine mit Brom vers 

Fig. 82. 


fetste Löſung von unterchlorigfaurem Natron, oder auch eine folche von unters 
bromigfaurem Natron, weiche aber beide jedenfalls einen großen Ueberſchuß von 
freiem Alfali enthalten müflen, die Ammoniakſalze faft augenblidlich unter Ent- 
bindung ihres gefammten Stidftoffgehaltes in Form von Stickſtoffgas zerfegen. 
Man ftelt eine ſolche Löſung dar, indem man 200g Natronhydrat in 1 Fiter 
Waſſer löſt und in die möglichft (am beften mit Eis) abgefühlte Fluſſigkeit 
unter Umrüßren 25 g Brom einfließen läßt. Diefe Löfung Hält ſich nicht jehr 
lange, fonbern zerfegt fi unter Sauerftoffabgabe. 

Fig. 82 zeigt das Azotometer in der von P. Wagner mobificirten Form. 
Aift ein zur Aufnahme der Bromlauge dienendes, circa 200 com faſſendes 
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Glasgefäß, auf deſſen Boden das circa 20 ccm faſſende Cylinderchen a feſt⸗ 
geſchmolzen iſt. Der Hals von A iſt rauh geſchliffen, damit der feſt ein⸗ 
zudrückende Kautſchuckſtopfen ſich nicht verſchieben kann. B ift ein Glasgefäk, 
welches mit ungefähr 4 Liter Waſſer von der Zimmertemperatur gefüllt wird, 
C ein hoher mit Wafler und etwas Salzfäure (zur Verhinderung der Pilz 
bildung) gefüllter Eylinder, durch deſſen Holzdedel die beiden Büretten c und d 
und ein Kleines Thermometer gehen. 4 ift ein durch den Hahn g mit den 
Büretten communicirendes Gefäß, welches, fo wie bie Büretten, mit gefärbten 
Waſſer gefüllt ift. 

Zur Ausführung der Analyje löſt man 10 g des Ammonialſalzes in 
I/, Liter Waller und pipettirt von diefer Löjung 10 ccm — 0,2g des 
Salzes in das Cylinderchen a. Ferner gieft man 50 ccm der Bromlauge in 
den äußeren Raum der Flache A, drüdt den Kautfchudftopfen feit ein und 
fegt die Slafche in den Waflerbehälter B. Hierauf lockert man den (gefetteten) 
Slashahn Fein wenig, öffnet den Hahn g und filllt durch Anfammendrüden 
der Kautſchuckkugel € die Büretten c und d, worauf man durch Ablafjen bei 9 
den Wlitffigfeitsfpiegel auf Null einftellt. Nach etwa zehn Minuten drädt 
man den Hahn / feft ein, hält ihn aber offen und wartet, ob innerhalb fünf 
Minuten ber Tlätffigleitsfpiegel in c geftiegen ift; ift dies der Fall, fo wird f 
nochmals gelodert, wieder feit eingedrüdt und wieder fünf Minuten gewartet. 
Denn der Flüffigfeitsfpiegel auf Null ftehen geblieben ift, jo hat das Gefäß A 
mit feinem Inhalte die Temperatur des Kühlwafjers angenommen. Nun läßt 
man durch Deffnen des Hahnes g etwa 30 bi8 40 com Waſſer abfliegen, nimmt 
A aus dem Waffer, neigt es, fo daß etwas von der Ammoniaflöfung in bie 
Bromnatronlauge fließt, mifcht durch Schütteln und wiederholt dies, bis alle 
Flüffigfeit aus a in die Bromlauge gelangt ift und auch durch heftiges Schütteln 
feine weitere, den Waflerfpiegel in c beeinflufiende Gasentwidelung mehr fatt- 
findet. Hierauf ftellt man A wieder in das Wafjergefäß B und wartet 15 bi8 
20 Minuten, um wieder auf die Temperatur des Kuühlwaſſers zu kommen. 
Nachdem durch Ablaffen bei 9 der Flüſſigkeitsſpiegel in c und d gleich geitellt 
ift, Lieft man das Volum des nad) c Üübergetretenen Stidftoffe, fowie die Tem 
peratur des in C enthaltenen Waſſers und den Barometerftand ab. Yu dem 
in c enthalfenen Gasvolum muß jedod) noch eine gewiſſe Größe addirt werden, 
welche den in der Bromnatriumlauge abforbirt bleibenden Stidftoff (vielleicht 
auch eine auf unvollftändige Wirkung oder Nebenreactionen zurückzuführende 
Größe!) repräfentirt. Diefe Größe ift für alle Ablefungen von 1 bis 100ccm 
von E. Dietrid) durch Verfuche für den Wall ermittelt worden, daß man mit 
einer ganz beftimmten Zerjegungsflüffigkeit arbeitet, nämlich mit 50 ccm einer 
Bromnatronlauge von 1,1 fpecif. Gew., weldye 200 mg N entiprecdhen, und 
10 ccm wäfferiger Ammonioffalzlöfung. Die von Dietrich aufgeftellte Cor 
rectionstabelle, deren Zahlen alfo den entfprechenden Ablefungen ftets Hinzu 
addirt werden müſſen, folgt unten. Man findet aber bei ihrer Betrachtung, 
daß, abgejehen von den erften Stellen, bei denen ohnehin die Beobachtungen 
nicht genau fein können und die bei der Analyfe von tedjnifchen Ammonid- 
präparaten gar nicht in Frage kommen, die Correction für den „abforbirten“ 
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Stickſtoff darin beſteht, daß das abgeleſene Volum um 21/, Proc. feines Ber 
trages vergrößert wird. Man kann alfo die Tabelle und auch, jene Bergröße- 
rung erfparen, wenn man ftatt der Größe 0,0012566 g für das Gewicht des 
jedem Cubilcentimeter N entſprechenden Stidjtoff8 oder 0,0015259g NH,, 
gleich Hierbei die nöthige Correctur anbringt und mithin jede Cubikcentimeter 
N = 0,001285 g N oder 0,001561 g NH, jet. 


E. Dietrih’8 Tabelle für Correction der Ablefungen 
des Azotometer®,. 





Ent- Zu Ent: 3u Ent: | Zu Ent: Zu Ent: Zu 
widelt | addiren I widelt | addiren Imwidelt | addiren Imwidelt | addiren | widelt | addiren 


ccm ccm ccm com ccm ccm ccm ccm ccm ccm 


ı | 006 I 21 | 056 I aı | 16 | ai | 1,56 | gı | 2,06 
2 | 008 | 22 ! 058 | 42 | 1,08 | 62 ! 158 | g2 ! 2,09 
slouj ss los 1,11 631,61 | 211 
4 | 013 | % | 0,63 | 4 | 118 | 64 | 1,68 | 84 | 218 
5 | 016 | 35 | 066 I #5 | 116 | 65 | 1,66 | 85 ! 2,16 
6 | 018 | 26 | 068 | a6 | 118 | 66 | 1,68 | 86 | 2318 
Ja | Jon 47 / 1a] | 1a 87 | 2321 
8 | 028 | 28 | 073 | as | 1238 | es | 1,73 | gg | 2328 
9 | 02 I 29 | 076 | 9 | 126 | 69 | 176 | 89 | 2,26 
10 | 028 | 30 | 078 | 50 | 128 | 70 | 178 I 9o | 2,23 
1 | 081 | sı | osı | 512 | 182 | 71 | 181 | 91 ı 2,81 


ı2 | 0,38 | 32 | 088 | 2 | 138 | 72 | ]85 | 92 | 2,83 
13 | 0,86 | 33 | 086 | 58 | 136 | 73 | ]g6 | 98 | 2,36 
14 | 088 | 34 | 0,898 | 54 | 1,88 | 74 | 198 | 9 | 2,88 
15 | 0a | 5 | 091 |55 | 1a | 5 | 19 | | 2aı 
16 | 043 | 36 | 088 | 56 | 143 | 76 ı 195 | 96 | 2,43 
17 | 046 | 37 | 096 | 57 | 146 | 77 | ]96 | 97 | 2,46 
ı8 | 048 | 38 | 0,98 | 58 | 148 | 78 | 98 | 98 | 248 
ı9 | 051 | 39 | 101 | 59 | 151 | 70 20) I 99 | 3,51 
20 | 053 | 40 | 108 | so | 1,58 | 80 os | 100 | 2,53 
| I 


Das fo oder fo corrigirte Stidftoffvolum muß auf 0° und 760 mm 
Drud reducirt werden. Diefe Reduction, bei der man nicht vergeflen darf, 
die Barometerhöhe um die Tenfion des Wafferdampfes zu verringern und fie 
auf 0° zu reduciren, gejchieht nach der Formel 
_ Vvxb 
0,76 x (1 + 0,003665)t’ 
wobei d die, wie eben erwähnt, corrigirte Barometerhöhe, t die an dem im 
Waſſer von C befindlichen Thermometer abgelefene Temperatur bedeutet. Er⸗ 
ſpart oder außerordentlich erleichtert wird bie Rechnung durch Tabellen, wie 
die von unge berechneten, an vielen Orten abgedrudten und auch befonders (im 
Berlage von Sr. Bieweg & Sohn) publicirten Reductionstabellen. Dan 
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kann aber alle Reductionsrechnungen ganz erſparen, wenn man das befamnte 
Lunge'ſche Gasvolumeter anwendet, bei dem die Reduction vor der Ab⸗ 
leſung auf mechaniſchem Wege geſchieht. Hierüber vergleiche man Lunge's 
„Taſchenbuch für Sodainduſtrie“, deſſen „Chemiſch⸗ techniſche Unterſuchunge⸗ 
methoden“, Bd. J, S. 130, u. ſ. w. 

Die azotometriſche Methode giebt bei ſehr ſorgfältiger Ausführung und 
ganz genauer Innehaltung aller Bedingungen zuverläffige Refultate, erfordert 
aber doch, wie man aus obiger Beichreibung fieht, immerhin ziemlich viel Zeit 
zur Ausgleihung der Qemperaturunterfchiede, und ift auch Läftig wegen ber 
geringen Haltbarkeit der Bromnatronlauge. Sie eignet ſich daher weit mehr 
zur Beitimmung von Heineren Mengen von Ammoniakſalz in Düngemitteln 
und dergleichen im fortlaufenden Betriebe von landwirthichaftlichen Stationen, 
als zu der Analyfe von fünftlihen Ammoniumfulfat, fiir welche die oben 
(S. 264) gegebene Analyje durch Austreiben des Ammonials, und Auffangen 
deflelben in titrirter Säure und NRüdtitriren den Vorzug verdient. 

Die colorimetrifhen Methoden zur Beſtimmung des Ammonials 
vermittelft derNefler’fchen Löfung werden hier nicht behandelt, da fie für die 
Analyfe von Ammoniakpräparaten nie in Frage kommen. Sie find nur für 
die Schätzung von fonft gar nicht beftimmbaren Spuren won Ammoniafverbin- 
dungen im Trinkwaſſer u.f. w. beftimmt. Erwähnen wollen wir nur ben Apparat 
von M. Müller !), welcher ſehr wohl zur Betriebscontrofe beim Deſtillations⸗ 
procefie dienen fünnte, da er jeweils in wenigen Mimiten den Stand des Ab- 
triebe& zu beurtheilen geftattet. 

Meber die Beftimmung des Ammoniaks in freiem und gebunbenem Zu⸗ 
ftande vergleiche man auch Lunge's „Chemifch - technifche Unterſuchungs⸗ 
methoden“, Bd. II, ©. 671 ff, wo der Gegenftand ganz eingehend behandelt wird. 


1) Zeitichr. f. angem. Chem. 1888, ©. 245. 
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Zu ©. 4. Conftitution der Steinkohle Bredt!) erinnert daran, 
dag Kekulé die Eonftitution der Steinkohle durch folgende Thatjache erklärt 
Habe. Bei der Oxydation von umorpher Kohle und Graphit entfteht befannt- 
lich Benzolheracarbonfäure (Mellithfäure) von folgender Conſtitution: 


COOH 
J 


1000-4 fon 


1000-0, ye000H 


koon 

Amorphe Kohle und Graphit gehören daher zu den aromatifchen Sub⸗ 
ftanzen, d. h. fie find Benzolderivate. 

Das Element Kohlenftoff muß em complered Molecul darftellen; bei 
Wafierftoff, Chlor, Sauerftoff, Stickſtoff befteht das Molecul aus zwei Atomen, 
fie find daher gasförmig, Wäre das Molecitt Kohlenftoff ebenfall® aus zwei 
Atomen zufammengefegt, fo wiirde das vorausfichtlic, ein gasfürmiger Kohlen⸗ 
ftoff fein; der Kohlenstoff ift dagegen feft und nicht fchmelzbar, er läßt ſich 
verbrennen, jedoch nicht in Dämpfe verwandeln (neuerdings gelingt die doch 
im eleftrifchen Dfen!), weshalb auch da8 Element nicht aus wenigen Atomen 
beftehen fann. Aus der Betrachtung der Mellithfäure ergiebt fi, daß das 
Molecül Kohlenftoff aus 12 Atomen befteht, welche wahrfcheinlich in folgender 
Weife angeordnet find: 





1) Beitichr. |. angem. Chem. 1899, ©. 950. 
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Die Oxydation des Graphits zu Mellithfänre geht bann in der Weife vor fid, 
daß die Kohlenftoffatome des äußeren Ringes durch Sauerfloffaufnuahme in 
Carboryle itbergeführt werben. 

In ganz entfprechender Weife entfteht aus dem Hexamethylbenzol dur 
Orydation diefelbe Mellithjäure: 





Y S COOH 
cn, I moon 
CH, Y HOO EN 00H 

COOH 
Heram ein tbemol Mellithjäure 


(Mellithſäure ift bekanntlich ein thatfächlicher Beftandtheil der Steinfohle; fiehe 
S. 5 G. L. und H. K.) 

Kronberg?) weiſt darauf Hin, daß die Bildung der Mellithſäure aus 
Graphit bei der Oxydation fich bei gewöhnlicher QTemperatur, bezw. bei Tempe⸗ 
raturen vollzieht, welche bei der Bildung der Steinkohle aus Celluloſe zc. nicht 
in Frage kommen können. Dean kann daher weiter nichts fchließen, als daß 
in einem Theile bes Moleculs der Steinkohle der Atomcompler C,s und zwar 
in Benzolringbildbung vorkommt. 

3. Fiſcher? Hält die Aufftellung einer Conftitutionsformel für die 
Steinkohle fir ausgefchloffen; feiner Zeit habe Kraemer?) bemerkt, bie 
Steintohle beftände aus verjchiedenen, hochcondenfirten Giycolfänren, was gewiß 
für wenige Brocente der Steinkohle zutreffen wird. In der Steinfohle haben wir 
aber zweifellos, gleich wie im Theer, Hunderte der verjchiedenften Verbindungen 
in den verjchiedenften Gewichts⸗ und Mengenverhältniffen. Man kann daher 
bloß verfuchen, dieje zu trennen, aber von einer Conftitution ber Stein- 
fohle als folcher kann man wohl nie fprechen. 

Nupigt) denkt fich die Bildung der Steinkohle ähnlich wie diejenige des 
Meſitylens aus Aceton: 





H [a 
cH GR; 
0 
neun. amt 
Ho N 
He „ic. OH 
CHz 


Es treten drei Atome Aceton zufammen und unter Austritt von 3 Mol. 
Waſſer bildet fic, das Mefitylen, wie aus obigem Schema hervorgeht. Der 


...) Beitiär. |. angem. Eheim. 1899, ©. 952. — *) Ibid. ©. 952. — °) Eiche 
dieſes Wert Bd. I, S. 234, — 9 Beitichr. f. angew. Chem. 1899, &. 950. 











Nachträge zum erfien Bande. 271 


gleiche Borgang kann ſich bei der ondenfation der Eellulofe, CH,.OHCO 
.CH.OH.CH.OR ꝛc. bis C,s Han Oro, welche ja gleichfalls Carboxylgruppen 
enthält, abjpielen. 


f 
4H s3H HL g’ 4’ 5’ r 
CH, e-C— iR ) HOH—0—C—— CH, 
OH OH OH DAX) 2 
9 
UL 
Hg! 
noe CoH 
J G 
gr 
. CHOH 
la’ 
CHOH 
12’ 


Man gelangt auf diefe Weile zu einem Benzolfern, der an drei, fih in 
Metaftellung zu einander befindlichen Plägen je eine lange Seitentette befigt 
und kann ſich nun denken, daß die Condenfation zwifchen Sauerftoff und 
Maflerftoff des Nachbarmoleciils einmal am Endftande und das andere Mal 
in der Mitte vor fich geht, wobei man entweder Körper bekommt, welche, 
wie der obige, zwiſchen den Seitenketten noch Hydroxyle enthalten, oder 
welchen diefe fehlen, wohingegen fie mehr Seitentetten aufzuweiſen haben. 
Durch Abfpaltung von Wafler und Methan würde daraus weiter die Kohle 
entſtehen: 


12 

N 3 
8 C r 
\ 2 
C Dr C 

\ 
9 X N 
Ha \ 
1 N HOH 
C 
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Nach F. Fiſcher ) ift es nicht angängig, ſich die Steinkohle als allein 
aus Cellulofe entftanden zu denken; diefe enthalte weder Schwefel noch Stid- 
ftoff. Der organische Schwefel und Stidftoff der Kohle find jedenfalld aus 
Saftbeftanbdtheilen der untergegangenen Pflanzen entftanden, wodurd) die Sache 
jehr complicirt wird. Nach Demfelben 2) enthalten die Steinlohlen wechjelnde 
Mengen ungefättigter Verbindungen, welche Brom anlagern und ferner Ber 
bindungen, in welchen Brom einen Theil des Waſſerſtoffs jubftituirt. Bei 
der Einwirkung von wäfjerigem Brom auf Steintohle fonnte er auch das Auf⸗ 
treten von Effigfänre beobachten. 

Stahlſchmidt?) übergoß feingepulverte Eſchweiler Steinkohle mit reinem 
Brom, wuſch die erhaltene Maſſe mit Alkohol und trocknete bei 100 bis 1100. 
Die Kohle hatte vor und nach der Bromirung folgende Zuſammenſetzung: 


Koblenftoff - - - -» =... 87,50 — 47,28 
Waflerftoff - - - » 2 44,96 — 2,61 
Brom . 2.20 — 45,50 
Stidftoff und Saurfof .. 4,13 — 3,88 
de. . . 2228 — 0,73 
Schwefel . 113 — — 


Beim Kochen mit Sovalöfung gab die Mafle 0,7, mit Ammoniak 7,3 
und mit Kalilauge 42 Proc. Brom ab; im Kohlenſaureſtrome erhitzt, begann 
die Zerſetzung unter Entwickelung von Bromwaſſerſtoff bei 200° und bei 3600 
entwichen je nach der Dauer der Erhitung 13 bis 21 Proc. Brom ald Brom: 
waflerftoff, beim Glühen über dem Bunfenbrenner alles Brom. 


Zu ©. 6. Kohlenproduction der Welt. Yür 1899 wird diefelbe 
(Zeitichr. f. angew. Chemie 1900, ©. 182) wie folgt angegeben: 


Großbritannien . . - 2. 202054516 Tonnen 
Vereinigte Staaten von Nordamerika . 196405 953 „ 
Deutihland . . . 2 2 2.2.2 ...130928490 „ 
Oeſterreich⸗ Angarn. 2. .2....850389417 „5 
Frankreich.. 33232439786 „ 
Belgien. 22075093 „ 
Rußland . . 2 2 2 1232862033 „ 
Uebrige Länder -. - 2 2 2.2.2..830960712 „ 


Zuſammen 662820 000 Tonnen. 


Zu ©. 28. Kofsproduction 1899. In Großbritannien werden 
nad) der Schägung von Thorneycroft (Journ. Soc. Chem. Ind.) jährlid 
35 Mill. Tonnen Kohlen verkoft, davon 1,1 Mill. unter Gewinnung von 
Theer und Ammoniak, 1,9 Mill. in Copps-Defen, 32 Mill. in Bienenlorb⸗ 
oder rectangulären Defen. 

In den Vereinigten Staaten wırden im Jahre 1899 nach Engin. and 
Min. Journ. 1900, p. 2 17549561 Meter-Tonnen Koks producitt. 


1) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1899, S. 949. — *) Ibid. S. 764. — *) Zeitiär. 
f. angew. Chemie 1899, S. 79%. 
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Zu ©. 28. Leuchtgas aus Koksöfen. Weber die erwähnte Anlage 
zu Everett (New England Gas- and Coke-Company) macht Schnie- 
windt (Journ. f. Gasbel. 43, 53; Zeitſchr. f. angew. Chemie 1900, ©. 200) 
nähere Mittheilungen. Das Werk ift im Betriebe; der Dfenbetrieb ift der 
beim Hoffmann» Dtto-Dfen allgemein übliche, mit Ausnahme des fractio- 
nirten Auffangens des Deftillationsgafes. Zur Heizung dient das von Neben⸗ 
producten befreite Arımgas. Die beiden Gasfractionen (Reichgas und Arm⸗ 
ga8) werden in zwei von einander völlig getrennten Syſtemen von Apparaten 
gereinigt, doc) muß bezüglich der Einzelheiten auf das Original verwiejen 
werden Schniewindt betont, daß bei der Güte des im Hoffmann⸗Otto— 
Dfen erzeugten Gafes, der Menge und vorzüglichen Beichaffenheit des Koks, 
fowie der größeren Ausbeute an Nebenproducten in Gegenden mit großem 
Kolsbedarf, der Heritellung von Leuchtgas im Kolsofen der Borzug zu 
geben jei. 


Zu ©. 30. Erzeugung von Theer in den Leuchhtgasfabriten. 
Eine Ausſchaltevorrichtung für Deftillationsgefäße (befonders Gasretorten), 
deren ganze Bethätigung außerhalb der Apparate liegt und der Betriebsaufficht 
ftet8 zugängig ift, dabei nicht einen einzigen Handgriff mehr erfordert als bie 
feither üblihe Einrichtung und die Betriebsjicherheit bei der Arbeit ohne Drud 
mit Zauchungsabfchluß ganz unabhängig vom guten Willen der Bedienung des 
Dfens mat, hat E. Befemfeldter!) conftrmirt. Der Leuchtgastechnit 
dürfte dieſe vielfeitige und bequeme Ausichaltevorrichtung die Beantwortung 
der noch offenen Frage, ob es vortheilhafter ift, jedem Dfen feine eigene Vorlage 
zu geben oder eine gemeinfame Vorlage fitr eine ganze Reihe von Defen an⸗ 
zuordnen wefentlich, und wohl zu Gunften der legteren Anordnung erleichtern. 


Zu ©. 52. Benzol und Alkohol aus Kolsofengafen. Neuerdings 
hat Frigiche?) den Vorſchlag gemacht, nicht allein das Benzol, fondern aud) das 
Aethylen aus Koldofengafen vor ihrer Verbrennung in Form von Aethyl⸗ 
fchwefelfäure zu gewinnen, aus welcher ſich dann auf befannte Weife 
Alkohol erhalten läßt. Das bemgolfreie, durd) Waſchen und Trocknen von 
leicht condenfirbaren, harzige und ölige Producte liefernden Kohlenwaſſerſtoffen, 
Schwefelwaſſerſtoff und Feuchtigkeit befreite Gas wird zur Abforption in 
Schwefelfäure von 92 Proc. Säurehydratgehalt geleitet, welche nad) den Ver⸗ 
fuchen daraus bis zu 85 Proc. des vorhandenen Xethylens aufnimmt. 

Der durch Deftillation aus der gebildeten Aethylfchwefelfäure erhaltene 
Alkohol enthält Leine weſentlichen Mengen von Propyl- oder Ifopropylaltohol 
ober anderen Verunreinigungen, was fi) aus der Deftillationsprobe ſowohl, 
wie aus der Ueberführung deffelben in Aethyläther ergab. Aus 1cbm Koks⸗ 
ofengas konnten bi8 26 g abjoluten Alkohols erhalten werden. Schwierigkeiten 
witrde allein die Größe der Apparatur bieten, da für 1cbm probucirtes Gas 
12,5 cbm Apparatraum erforderlich find; durch ftärferes Comprimiren des 


1) Chem.:Zig. 1899, S. 987. — ?) Chem. Ind. 1898, ©. 27. 
Lunge⸗Köhler, Eteinfoblentbeer. II. 18 
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Gaſes ließe ſich allerdings ungefähr die Hälfte diefes Raumes erjparen aber 
die technifchen Schwierigkeiten witrden ſich vermehren, wozu noch bie Koften 
für die Compreſſion fämen, welche nod) immer recht bedeutend würden, jelbt 
wenn man einen Theil der durch diefelbe aufgefpeicherten Energie wieder 
nugbar machen würde. 

Die Ergebniffe feiner ſehr intereffanten Verſuche faßt Fritzſche im 
folgende Thatfachen zufammen: 

„Das Uethylen von Kolsofen» Schweel- oder ähnlichen Gaſen läßt ſich 
volftändig in Form von Wethylichwefelfäure nugbar machen. 

„Die zur Abjorption dienende Schwefelfäure Tann fo weit andgemgt 
werden, als es für die öfonomifche Verwendung der Reaction erforderlich, if. 

„Die Compreffion des Gaſes hat feine fo wefentliche Befchleunigung der 
Aethylenaufnahme durch kalte, concentrirte Schwefelfäure zur Folge, daß fie 
mit Vortheil auf Safe von geringem Yethylengehalt, wie Koksofen⸗ und Schweel⸗ 
gafe, anzuwenden wäre. 

„Bringt man bie gefundenen Thatſachen mit den Refultaten der in 
Nr. 13 diefer Zeitfchrift?) befchriebenen Verſuche in Verbindung, woraus 
hervorgeht, daß man durch Anwendung von erhöhter Temperatur eine Beſchleu⸗ 
nigung ber Abforption mindeftend auf das Dreißigfache erreichen kann, ohne 
Aethylenverluſte zu erleiden, jo wird man fagen dürfen, daß der Gewinnung 
von Hethylichwefelfäure aus äthylenhaltigen Gafen, denen das Aethylen ohne 
Nachtheil entzogen werden darf, keine wefentlichen technijchen oder ökonomischen 
Bedenken entgegenstehen.“ 

Nach M. Klar?) verfpricht diefe Alkoholquelle den Alkohol fehr billig 
(pro 10000 fiterproc. — ca. 16 bis 18 Marf) zu liefern, daher ſcheint 
es nicht ausgefchloffen, daß dieſelbe thatfächlich in Wettbewerb mit den feit- 
herigen Altoholquellen treten wird. Um eine Vorftellung von der Productiond- 
fähigkeit der deutſchen Kofereien an Alkohol nach- dem Fritzſche' ſchen Ver⸗ 
fahren zu geben, fchägt er die Tagesproduction von 100 Koksöfen nad den 
ihm vorliegenden Unterlagen auf 2500 Liter abjoluten Alkohol. Nehmen wir 
weiter mit ihm an, daß bie in Deutſchland im Betriebe befindlichen circa 
15000 Kolsöfen ſämmtlich mit Gewinnung der Nebenproducte arbeiten, fo 
würde die deutſche Kofereiinduftrie pro Tag (24 Stunden) ca. 375000 Liter 
abjoluten Altohol ober pro Fahr (300 Tage a 24 Stunden) ca. 113500000 fiter 
abfoluten Alkohol erzeugen können. Da aber von ben Kofsöfen vielleicht nur 
ca. 5000 unter Gewinnung der Nebenprobucte arbeiten, fo würde fich diele 
theoretifd, mögliche Leiftungsfähigkeit auf ca. 23000000 Liter rebuciten. 


Zu ©. 69. Koksöfen mit Gewinnung der Nebenproducte. 
Nach E. Jenſchs) arbeitete man bis 1881 in den oberfchlefifchen Kokereien 
hauptſächlich auf Meilerkoks und in Zabrze feit vielen Jahrzehnten mit hohen 
Seftehungstoften in Bienentorböfen. Um die genannte Zeit übertrugen 


1) Chem. Ind 1897, ©. 266. — *) Ibid. 1898, ©. 271. — °) Zeitjär. 1. 
angew. Ehen. 1899, ©. 588. 
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Friedländer in Gleiwig fowie die Direction der Friedenshütte die Neben- 
produeteninduftrie bei der Koferei aus Weftfalen nah Oberjchlefien. Faſt 
fünemtliche oberjchlefifchen Koksöfen, deren Zahl in 


1895 . . 2. ..2......18 Syfteme, 
1896 . . . 2 2..20 „5 
1897 2. 2 222 „ 
1898 .... 28 


betrug, die 1897 zuſammen über 850 Einzelöfen zählten, waren mit Neben⸗ 
productengewinnung eingerichtet. Sie waren vorwiegend erbaut nad) dem 
Syftem OttosHoffmann, andere nah Appolt, Collin, Coppé, Du» 
lait, Sallen, Winted ıc. 

Verbrauch an Kohle und Production an Kols und Nebenproducten gehen 
ans folgender Zuſammenſtellung hervor: 





Gew. Nebenproducte || Geſammtwerth 


| Verbrauch 





Producirter Kots 





















der Kolerei: 
Fahr | an Kohle Werth producte 
| in Tonnen || Tonnen in Mari Mari 




















1895 || 1619078 | 1113 706 | 10409388 | 75890 |2514768|| 12924156 
1896 || 1743390 |1188844| 11 190.058 ı 79280 |1997672| 13187725 
1897 | 1905818 1302596 | 138715007 | 96400 |2771996|| 16487003 
1898 | 1979 721 | 1 347 820 Ä 15 353 120 | 107710 13288717 || 18641 837 





In diefer kurzen Frift ift aljo eine Werthfteigerung von 44,4 Proc. eingetreten, 
woran 14 Kofereianlagen betheiligt find. 


Zu ©. 69. Neuere Batente über Kolsöfen mit Gewinnung 
ber Nebenprodnete. ine ausführliche Beiprehung der Bauer’jchen 
Patente (S. 70) Nr. 67 275 und 73701 bezüglich ihrer Refultate und ihres 
wirfhichaftlichen Werthes Lieferte Kaß ner ) und müſſen wir auf deren Inhalt 
verweilen. 

Zu erwähnen find ferner nod): 

2. Wechfelmann, D. RP. Nr. 103508; Zeitſchr. f. angew. Chemie 

1899, ©. 639. | 
E. Seftner und ©. Hoffmann, D. R.⸗P. Nr. 103577; Zeitichr. f. 
angew. Chemie 1899, ©. 639. 

Dillon de Miherour, D. RP. Nr. 104229. 

5 Brund, D.R-P. Nr. 104864. 

E. Otto & Co., D. RP. Nr. 105432; bei diefem Dfen findet eine 

Trennung der zuerft entwidelten, wafjerreichen Safe von den nad) 
folgenden, trodeneren ftatt. 


1) Chem.⸗Ztg. 1898, ©. 993. 
18* 
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C. Otto & Co., D. R.⸗P. Nr. 106 959. Der Ofen befigt eine Ein 
richtung zur Regulirung des Gasdruckes. 

Gewertihaft König Ludwig, Franz. Pat. Nr. 289 383 vom 
30. Mai 1899. 

Coppse, Franz. Pat. Nr. 290799 vom 13. Juli 1899; De Pat. 
Nr. 143801 vom 12. Yult 1899. 

Hilgenftod, Engl. Bat. Nr. 19757, 1899. 

F. W. C. Schniewindt, Belg. Pat. Nr. 143472, 27. Juni 1899. 

F. Brund, D. R.P.⸗A., B. Nr. 24127, (Cl. 10), 20. Januar 1899. 


Zu ©. 82. Dtto-Defen mit Gasfeuerung. Ueber die Koferei 
der Zeche Mathias Stinnes in Karnap macht Berteldmann!) folgende 
Mittheilungen von allgemeinerem Intereſſe. Die vor zwei Jahren von ber 
Firma Dr. C. Otto & Co. in Dahlhaufen erbaute Ofenbatterie befteht aus 
30 Defen mit Unterfeuerung und doppelten Wänden, fo daß jeder Ofen zwei 
Heizfammern beſitzt. Die Defen find 10m lang und 500 mm breit, nad 
dem Kofsplat fi) auf 600 mm ermeiternd. Das Einfüllen der Kokslohlen 
geichieht entweder durch die in der Dede angebrachten drei Fülllöcher, wobei 
die Kohle im Dfen von beiden Seiten her planirt werben muß, ober die Kohle 
wird außerhalb des Dfens in einem Kaften mafchinell zufammengeftampft und 
in Form eines Kuchens von der Seite aus in den Ofen gefchoben. Jede 
Beſchickung beträgt etwa 7,3 Tonnen Kohle mit 14 Proc. Waſſer und braucht 
30 bis 32 Stunden zum Berlofen, fo daß in 24 Stunden 22 bis 23 Defen 
entleert und friſch befchidt werden fünnen. Beim Beichiden mit geftampfter 
Kohle erhöht fich die Brenndauer ein wenig, was ſich aber durch eine ent- 
iprehend größere Charge wieder ausgleicht. Das Heizgas wirb den Heiz⸗ 
fammern von unten durch je acht Bunfenbrenner fir die Heizkammer zu- 
geführt und erzeugt direct Über den Brennern eine Temperatur von 1300 bis 
14000. Die Feuergaſe fteigen dann ſenkrecht aufwärts und ziehen oben nad) 
der Mitte, wobei ihre Temperatur um 200 bis 300° fällt. Bon der Mitte 
der Heizlammer werden fie dann unter die Sohle der Kokskammer geleitet, 
von wo aus fie mit ungefähr 1000° Temperatur in einen Abhigecanal gelangen, 
welcher durch Abzweigungen vier Einflammrohrfefjel (Syftem Humboldt) mit 
zufammen 400 qm Heizfläche ſpeiſt. Diefe erzeugen täglich noch ungefähr 
140 000kg Dampf von 8 Atm. Spannung, worauf die Safe mit etiwa 250 
bis 300° in den Scornftein entweichen. 

Durch zwei in der Dede angebrachte Steigrohre verlafien die Deftillation® 
producte die Kofsfammern und fammeln fi) in zwei auf den Defen liegenden 
Borlagen, welche durch eine Entlaftungsvorlage mit einander verbunden find. 
Am Ende der Batterie vereinigen ſich die Vorlagen durch ein Gabelrofr und 
leiten die Safe zu den Kühlern, während ber bereit8 abgeſchiedene Theer durd) 
eine Tauchung in der Vorgrube gefammelt wird. Im der aus fedhs Luft 
und drei Wafferfühlern beftehenden Kühlung finkt die Temperatur des Koh 


1) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1899, S. 1098. 
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gafed von 1209 auf 309%; in zwei darauf folgenden Vorreinigern giebt es 
durch Wachen mit ſchwachem Gaswaſſer die größte Menge feines Gehaltes 
an Ammoniak ab, wird hierauf dur Gasjauger in einen Theerſcheider 
(Syſtem Audonin und Pelouze, |. Bd. I, ©. 44) gebrüdt, welchen es 
völlig theerfrei verläßt, um darauf durd) eine lebte Wafchung mit ſchwachem 
Gaswaſſer in zwei Glockenwaſchern der legten Spuren Ammoniats beraubt 
zu werden. Das Gas fammelt fid) fchlieglichh in einem Gafometer, von wo 
aus e8 zur Heizung unter die Defen geführt wird. 

Die Abläufe der Kühl und Wafchapparate ſammeln fid) in gemauerten 
Gruben, in welchen die Scheidung in Theer und Ammoniakwaſſer, die durch 
Pumpen von einander getrennt werden, erfolgt. Ihre Bergung gefchieht in 
drei Hochrefervoirs, eines fiir Theer und je eines für ſtarkes und ſchwaches 
Ammoniakwaſſer. Lebteres dient zur Beriefelung der Wäſcher bis zu geeig- 
neter Anreicherung, erfteres wird in Feldmann'ſchen Apparaten (j. Bd. II, 
©. 185) auf Ammoniumſulfat verarbeitet. 

Die zur Verwendung gelangende Kokskohle befteht aus Gas⸗ und Gase 
flammkohle in einer Korngröße von 10 mm und darunter; fie enthält 14 Proc. 
Waſſer, 7 Proc. Aſche und ihr Stidftoffgehalt beträgt 1,5 Proc., wovon etwas 
über 50 Proc. in Form von Ammoniumfulfet gewonnen werden. Das Koks⸗ 
ausbringen erreicht einchließlich der Koksaſche 80 Broc., die Theerausbeute 
4 Proc., die Gasprobuction etwa 30 cbm für 100kg teodene Kohle. Die 
durchichnittliche Zuſammenſetzung des Gajes ift: 

Kohlenfäure - . - - » . 2,5 Broc. 
GHn :» 2: 202 3,6 u 
Sauerfof - - -» 2... 08 


Kohlen - -» . ... 76 5 
Metan - . 2 2 .2.0.272 „ 
Waflerftof . -» -» - -..500 „ 


Stidfoff -. . . » 2.2. 84 5 
100,0 Broc. 
Das Gas hat eine Leuchtkraft von ungefähr 12 bis 15 Hfl. bei 150 Liter 


ftündlichen Verbrauch, einen Heizwerth von 4300 bi8 4500 Cal. und benöthigt 
zu vollftändiger Verbrennung bie 41/g= bi8 5 fache Menge Luft. 


Zu ©.106. Semet-Solvay-Koksöfen. Nach dem Eng. and Min. 
Journ. Oct. 7, 1899, p. 424 lieferten bei der Arbeit im Großen in England 
100 Tonnen Kohlen, 70 Tonnen Koks, ferner das Aequivalent von 13 Tonnen 
Kohlen an Dampf, 4,75 Tonnen Theer, 1,25 Tonnen ſchwefelſaures Ammo⸗ 
niak und 303 Gallonen Rohbenzol. Die Rechnung zeigt, daß bei den jeßigen 
Preifen die Nebenproducte 50 Proc. Profit für die auf ihre Gewinnung ver- 
wendeten Untoften ergeben. 


Zu ©. 128. Bermwendung des Delgastheerd. Zimmer und 
Oottftein!) deftilliven die leicht fiedenden Kohlenwaflerftoffe defjelben ab und 


1) D. R. P. Nr. 98071. 


278 Nachträge zum erften Bande, 


fegen zu je 1OOkg bes rückſtändigen Theers 500 kg Cement. Sie erhalten 
dadurch angeblich ein Material von großer Härte und bedeutender Elaitictät, 
welches weder von den Atmofphärtlien, nody von Säuren (?) oder Allalien 
angegriffen wird und zum Ausfüllen der bei Eifenconftructionen fich ergebenden 
Eden und Luftſücke dienen foll. 


Zu ©. 115. Hohofentheer. Ein Verfahren zur Gewinnung der 
unbenugt abgehenden Producte aus Hohöfen ließen fi Hartenftein und 
Weber durch das franzöfische Patent Nr. 273776 vom 8. Auguft 1899 
ſchützen. 

Zu ©. 129 und 478. Aromatiſirung von Mineralölen und 
Berarbeitung ſchwerer Theeröle durch Hide Nah F. Mef- 
fert!) werden Mineralöle oder Theeröle geeigneter Zuſammenſetzung ver- 
mittelft eines, eine feine Vertheilung hervorbringenden, Strahlenditfenapparates 
durch) überhigten Waflerdampf in feuerfeite Retorten eingeblafen, welche mit 
Chamotte, oder einem fonftigen, eine große Oberfläche bietenden feuerjeiten 
Materiale gefüllt find und ſich in hellrothglühendem Zuſtande befinden. Die 
hierbei entitehenden dampf» bezw. gasfürmigen Producte werden durch ein 
Abzugsrohr fortgeführt und entweder auf die übliche Art condenfirt, oder durch 
Abjorptionsgefäße geleitet, welche die condenfirbaren Beitandtheile zurüdhalten, 
wogegen die nicht condenfirbaren Safe in einem Gaſometer gefammelt und 
zur Heizung ober nad) ftattgehabter Carburirung zur Beleuchtung benutzt 
werden. 

In gleicher Weife werden Mineral» oder Theeröle geeigneter Zufammen- 
fegung vermittelft überhigten Waflerdampfes derartig auf hellrothglühenden 
Koks während des Betriebes der Koksöfen eingeblafen, daß beide ein inniges, 
fein vertheilte® Dampfgemifch bilden, welches in diefem Zuftande anf den 
glühenden Koks einwirkt. Die hierbei entftehenden und abbeitiflivenden Pro- 
ducte, beftehend zumeist aus Benzol, Xoluol, Xylol und höheren Homologen, 
fowie aus Naphtalin, Phenol zc. und Ammoniak, werden wie oben behandelt. 
In beiden Fällen kann man zur Gewinnung von Ammoniak dem Dampf: 
gemifche eine größere oder geringere Menge von Berbrennungsgafen bei⸗ 
mischen. 


Zu ©. 150. Aromatifhe Additionsproducte. Ueber die 
chelifchen PBolymethylene des Erdöles, Naphtylene, Naphtene und Terpene hat 
R. Wifchin?) eine fehr intereffante, ausführliche Abhandlung geliefert, auj 
deren Inhalt verwiefen werden muß. 


Zu ©. 157. Kohlenwafferftoffe der Benzolreihe Kohlen 
waflerftoffe, im Bejonderen Benzol und deſſen Homologe, will Ch. B. Jacobs 
(Amer. Bat. Nr. 635017 vom 17. October 1899, übertragen auf die 
Ampere Electro-Chemical-Company, Eeast Orange, N. J.) dadurd) ber: 
ftelen, daß er ein Gemiſch von feinſt pulverifirtem Metallcarbid und einem 


1) D. R.⸗P. Nr. 99254; Zeitfehr. f. angew. Chemie 1898, S. 1117. — 
2) Chem.⸗Ztg. 1899, S. 916. 
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ſchmelzbaren Metallhydrat in äquivalenten, molecularen Gewichtsmengen in 
einer Retorte auf eine Temperatur erhigt, welche zum Schmelzen de& Metall» 
hydrats ausreichend iſt. Die bei diefer Reaction entwidelten Kohlenwaſſer⸗ 
ftoffe werben in einer Vorlage condenfir. Es ift kaum zu befürchten, daß 
das auf diefem Wege Hergeftellte Benzol dem Theer⸗ und Koksofengasbenzol 
Concurrenz machen wird. 


Zu ©. 173. Formel des Naphtalindihydrürs. Diefe ift nicht 
Om, j 
INN 


XC 
H 


wie Bamberger felbft früher angenommen hatte, fondern: 
H, 
YY 
\Y\ 
H; 


Entfprehend natürlich die der Derivate, vergl. Bamberger und Lodter 
(Lieb. Ann. 288, 74). 


Zu ©. 175. Methylnaphtaline G. Tammann!) hat aus Erd» 
ülen und Deftillationsproducten bituminöfer Stoffe (ausgenommen Stein- 
£ohfentheer) durch Ertraction mit rauchender Schwefelfäure, Kryftallifation der 
Kalkſalze und Regeneration der Kohlenwaflerftoffe durch Deftillation mit 
Schwefelfäure und überhistem Waflerdampf außer Naphtalin und den bereits 
befannten &» und P- Methylnaphtalinen ein neues Dimethylnaphtalin (Siede- 
punkt 264°), fowie ein Trimethylnaphtalin (Siedep. 290°), von welchen bislang 
noch feines befannt war und ein neues Tetramethylnaphtalin (Siedep. 320°) 
ifolirt und durch ihre fulfofauren Baryumfalze, Bromide und Pikrinſäure⸗ 
additionsproducte näher dharakterilirt. 

Zu ©. 177. Hydrüre des Diphenyls. Vergl. hierüber Bam⸗ 
berger und Lodter, Ber. d. deutſch. chem. Gef. 20, S. 3077. 


Zu ©. 186. Pyren. Die Auffaffung des Pyrens als Combination 
von Naphtalin mit zwei Benzolfernen ift erperimentell in aller Strenge 
bewiejen worden durd) Bamberger und Philip, vergl. Ann. Chem. Pharın. 
240, ©. 147. 


Zu ©. 188. Reten. Das Reten ift von Bamberger und Hoofer als 
Metbyl-Ifopropylphenanthren erkannt worden. Vergl. Lieb. Ann. 229, ©. 102. 


Zu ©. 191. Benzoöfäure im Steintohlentheer. Die Menge 
der von K. E. Schulze in den Ridftänden der Bhenolfabrifation aufgefundenen 





H 





I) DR BP. Nr. 95 579; Zeitihr. f. angew. Ehemie 1898, ©. 46. 
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Benzosfänre im Steinfohlentheer ſcheint nicht gering zu fein. Neuerdings hat 
die Actiengefellihaft für Theer- und Erdölinduftrie in Berlin em 
D. R.⸗P. Nr. 109122 vom 8. April 1899, zur Gewinnung von Benzos 
fäure aus Steinfohlentheer eingereicht. 

Nach dem franzöfifchen Patente Nr. 287934 vom 21. April 1899 der 
Actiengefellfchaft für Theer- und ErdölsInduftrie!) wird das Leicht⸗ 
und Mittelöl des Steinlohlentheers in geeigneten Apparaten fo fractionirt, daß 
man eine möglichit zwiſchen 160 bis 2400 fiedende Fraction erhält, wie fie 
zur Darftellung von Phenol und Krefol benugt wird. Letztere werden durd 
Waſchen mit Natronlauge von 1,10 fpecif. Gew. entfernt und das Del in 
einem doppelwandigen, mit directem und indirectem Dampf heizbaren Ruühr⸗ 
gefäße mit Kühler, mit etwa der zweifachen Menge der zur Berfeifung des in 
ihm enthaltenen Benzonitrild erforderlichen Natronlauge von 1,4 fpecif. Gew. 
unter Rühren und Einleiten von Dampf fo lange erhitt, als noch Ammonial 
entweicht. Dieſe Operation, welche in wenigen Stunden beendet ift, liefert in 
der Borlage die niedrig fiedenden Beftandtheile des Oels, ſowie darunter 
gelagert ein ziemlich concentrirtes Ammoniakwaſſer; im Ruüuhrgefäße bleiben 
zwei Schichten Flüffigkeit: eine obere, ölige und eine untere, alkaliſche. Man 
trennt diefelben auf bekannte Weife und behandelt die legtere mit gasförmiger 
Kohlenſäure bis zur Sättigung des Üüberjchüffigen Aetznatrons. Dabei jcheiden 
ſich auf der Oberfläche noc, geringe Mengen von Phenolen aus, welche von 
der waflerflaren Schicht abgehoben werben. Letztere repräfentirt eine faſt 
chemiſch reine Löfung von benzosfaurem Natron, aus welder durch Zuſatz einer 
ftärteren Säure die Benzosſäure gefällt wird, welche fid) beim Erkalten in 
Ihönen weißen Kryftallen ausſcheidet. An Stelle von Natronlauge können 
aud) andere Alkalien oder alkaliſche Erden, felbft Kalk, aber wegen der Schwer: 
(ö8lichkeit ihrer benzosfauren Salze mit weniger gutem Erfolge, verwendet 
werden. 


Zu ©. 196. Eifendloridreaction auf Phenol. Nah DO. Helle?) 
verhindert die Gegenwart von Alkohol das Eintreten der blauvioletten Her 
action. Peters?) hat beim Prüfen diefer Angabe nun Folgendes gefunden: 
Mengt man je 5 cem einer 4procentigen alkoholiſchen Phenollöfung mit 
einen Gemiſch von abfolutem Alkohol und Waffer, das von 5:0 ccm allmählich 
abgeändert wird bis zu 0:5 cem, und verfegt die einzelnen Proben tropjen- 
weiſe mit 10proc. wäfleriger Eiſenchloridlöſung, fo beobachtet man in feiner 
der Proben eine Blauviolettfärbung. Geht man dagegen von 4 procent. wäſſe⸗ 
riger Phenollöfung aus, verfegt je 5 ccm nad) einander mit einem Allohol- 
gemifch, da8 von 3,5:1,5 ccm bis zu O:5ccm variirt wird, fo erhält mon 
auf Zutropfen von Eifendhloridlöfung eine Violettfärbung, die. allerdings bei 
dem Berhältniß 3,5 : 1,5ccm nod) fehr undentlich if. Scharf tritt die Re 
action bei dem Berhältniß 3,25 : 1,75ccm ein. iner wäfjerigen Phenol 
löfung können alfo auf 100 Vol.⸗Thle. Waſſer 3,19 Bol.«Thle. abjoluten 


1) Chem.⸗Ztg. 1900, S. 177. — *) Liebig’ Annalen 1876, 182, 161. — 
) Zeitſchr. f. angew. Chemie 1898, S. 1078. 
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Altohols oder auf 100 Gew.-Thle. Wafier 2,53 Gew.» Thle. abfoluten Alto 
hols zugeſetzt werden, ohne daß beim Eintropfen von 10 procent., wäfleriger Eijen- 
hHloridlöfung die Bildung der blauvioletten Färbung verhindert wird. Bei 
Gegenwart von 3,44 Bol.-Proc. oder 2,73 Gew.= Proc. abfoluten Altohols 
tritt die Reaction nur noch undentlih auf. Im Löfungen, die noch mehr 
Alkohol enthalten, bleibt fie vollftändig aus. 


Zu ©. 218. Anilin. In jüngfter Zeit wurde das Vorkommen von 
Anilin neben anderen Baſen und aromatifchen Kohlenwaflerftoffen von 
E. Oehler) aud im Braunkohlentheer conftatirt. 


Zu ©. 234. Theorie der Theerbildung. Rußig?) findet die 
von Berthelot gegebenen und von O. Iacobfen, fowie Anſchütz weiter 
ausgebildete Theorie der Theerbildung, wonad) die aromatiſchen Beftandtheile 
des Steinkohlentheers durch Zuſammenſchweißen von Xcetylen, Allylen und 
Crotonylen entftehen, wenig wahrfcheinlich, da man diefe Verbindungen im 
Lenchtgafe nicht finde, fie ſonach quantitativ in Theer übergeführt werben 
müßten. Ebenſo wenig befriedigt ihn indeflen die von ©. Kraemer umd 
feinen Mitarbeitern gegebene Erklärung der Bildung der aromatifchen Theer⸗ 
beftandtheile dur) Eondenfationen mit Cumaron, Styrol ꝛc. Die Theorie 
der Theerbildung müſſe vielmehr zuritdgeführt werden auf bie Konftitution ber 
Kohle ſelbſt und nur durch die Zerjegung diefer hochmolecularen Condenſations⸗ 
producte der Sellulofe (fiehe Nachträge S. 270) laſſe fie ſich erklären. 

An der Hand der von ihm über bie Bildung derfelben aufgeftellten Hypo» 
theſe glaubt er, daß ſich einige Thatfachen bei der Theerbildung werden erflären 
laflen, fo namentlich die vorwiegende Entftehung aliphatifcher Körper beim 
ſchwachen Erhitzen und die Bildung ringförmig gefchloflener Verbindimgen bei 
ftärferer Hitze, 





1) Zeitfehr. F. angem. Chemie 1899, S. 561. — *) Ibid. ©. 948 u. 91. 
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welche als complicirteſte aromatiſche Verbindungen im Steinfohlentheer gefunden 
worden ſind oder noch werden gefunden werden. Wie die Conſtitution der 
complicirteften organiſchen Verbindungen ſtets durch das Studium ihrer Abbau⸗ 
producte erſchloſſen worden ift, jo dürfte das Stubinm der Hochmolecularen 
Abbauprodnete der Steinkohle im Theer und Pech, welche nur zum kleinſten 
Theile erforfcht find, werthvolle Yingerzeige geben fiir bie Conſtitution ber 
Steinfohle und die Theorie der Theerbildung. 


Zu ©. 235. Theorie der Theerbildbung Bivian B. Lewes) 
beobachtete bei der Einwirfung von Wafler auf Calciumcarbid (Acemlen⸗ 
gewinnung) bei Außerachtlaſſung der gewöhnlichen Borfihtsmaßregeln zuweilen 
den entftehenden Kalkſchlamm von dabei gebildetem Theer gefärbt; wenn man 
das Gas einen Scrubber paffiren läßt, findet man in demfelben Benzol und 
höhere Polymerifationsproducte. Das Auftreten diefer Producte bei der Dar- 
ftellung von Acetylen aus Carbid beweift natürlich nicht die Bildung der aromas 
tifchen Subftanzen beim Leuchtgasproceſſe auf gleichem Wege, ift aber immerhin 
für die Theorie der Theerbildung intereilant. 


Zu S. 269. Brennwerth des Steinkohlentheers. Eine Wärme: 
bilanz der Kohlendeftillation hat neuerdings H. Poole?) aufgeftellt. Er hat 
durch vergleichende Verſuche bewicjen, daß der Heizwerth der Deftillations- 
producte, Koks, Theer und Gas zufanımengenommen, annähernd gleich ift dem 
der urſprünglich verarbeiteten Kohle, was freilich fchon vor ihm durch Maler!) 
gejchehen und im Grunde genommen aud) leicht begreiflich ift. 


Zu ©. 281. Dadhpappenfabrikation. Eine Klebemaſſe für Papp- 
dächer haben fid) aud) R. und I. Joecks unter D. R.P. Nr. 96094 fchügen 
laſſen. 

L. Hatſchek erhielt ein D. RP. Nr. 101453 auf Herſtellung von 
Dachpappe, dadurch gekennzeichnet, daß Yafermatcrial, insbefondere Asbeft, im 
Holländer oder in der Bütte mit gepulvertem Aſphalt innig gemifcht und das 
aus diefer Miſchung auf der Pappenmafchine hergeftellte Product bis zum 
theilweifen Ausjchmelzen des incorporirten Afphaltes erwärmt wird. 

Zur Heizung der Abftreihwalzen von Pappimprägnirpfannen hat 
W. Höpfner eine Vorrichtung conftruirt, auf welche er ein D. R.⸗P. 
Nr. 103 899 erhalten. hat. " 


Zu ©. 308. PVorgängige Reinigung des Theers. Lennard 
hat neuerdings ein Patent (Belg. Bat. Nr. 144599, 23. Yug. 1899, €. $. 
Nr. 2183, 27. Sept. 1899) entnommen, welches die Ertraction der freien 
Kohle aus Theer zum Gegenftande hat. 


') Zeitſchr. |. angem. Chemie 1899, S. 826. — *) Amer. Gaslight. Journ. 
Ir durch Chem.-Ztg. 1898, Rep, ©. 61. — ?) Bull. Soc. d’Encouragem. 139, 
4], p. 367. 
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Zu ©. 330. Anwendung von VBorwärmern in der Theer- 
deftillation. Aehnlich wie die Firma Mar Böhm & Co. empfehlen aud) 
Gröling u. Eftlander!) (D. RP. Nr. 98928) die Anwendung eined Vor⸗ 
wärmers bei der erften Deftillation des Theers, mit welchem fie nod) einen 
Dephlegmator combiniren, welcher in den ihn mantelförmig umgebenden Vor⸗ 
wärmer eingebaut ift. Erfterer enthält eine Anzahl über einander angeord⸗ 
neter Teller, welche beifpielöweife jo gegen einander verfett find, daß fie ab- 
wechjelnb auf entgegengejettten Seiten frei liegende Randtheile befigen, während 
fie mit dem übrigen Theile ihrer Umfänge an bie Wandung des colonnen- 
artigen Dephlegmators anjchließen. Auf diefe Weiſe find die aus dem Deftillir- 
fefjel zutretenden Safe und ‘Dämpfe gezwungen, den Dephlegmator im Zickzack 
zu durchziehen. Bon den einzelnen Zellern deſſelben kann die conbenfirte 
Slüffigfeit durch Rohrleitungen entweder in die Blafe zurück ober durch befondere 
Kühler ind Freie abgeführt werden, während aus dem oberen ‘Theile des 
Dephlegmators die nicht condenfirten,, Leichteften Dämpfe zu einem befonderen 
Condenfator abgeführt werben. 

Der VBorwärmer wird mit dem nachher zu deftillivenden Theer gefüllt, 
ift natürlich gefchloffen und trägt oben einen Dom, von weldem ein Rohr nad 
einem befonderen Kühler abzweigt.. Auf diefe Weife wird fchon im Vor⸗ 
wärmer durch möglichite Austreibung des Benzols aus dem vorerfi al8 Kühl⸗ 
mittel benugten und fpäter zu verarbeitenden Theer oder Rohöl der Deftillations- 
proceß, welcher diefelben dann im Keſſel unterzogen werden, vorbereitet, bezw. 
eingeleitet. Durch eine befondere NRohrleitung am Boden des VBorwärmers 
kann deſſen Inhalt nad) Beendigung der Deitillation und Entleerung der 
Blaſe in diefe abgelaſſen werden. 


Zu ©. 370. Continuirlihe Theerdeftillation. Werner und 
Pfleiderer?) haben ein D. R.-B. Nr. 106 713 erhalten auf ein continuir- 
liches Verfahren zur felbftthätigen Fractionirung und zur partiellen Rectifica⸗ 
tion der Fractionen. Daſſelbe befteht darin, daß die zu deſtillirende Flüſſigkeit 
zunähft im gleichmäßigen Strome einem ununterbrochen wirkenden Berdampfer 
zugeführt und hier fo ftarf erhitzt wird, daß alle deitillirbaren Theile derfelben 
oder die deftillirbaren Theile, weldee man zu erhalten wünſcht, verdampfen. 
Die Dämpfe werden dann durd) eine Reihe von Condenfatoren geführt, welche 
ans Kühlkammern und von diefen umgebenen Condenfationstammern beftehen. 
“ Die die Condenfationsfammern durchftreichenden Dämpfe werben dadurd) 
gekühlt und ftufenweife condenfirt, daß fie ihre Wärme an die in den Kühl- 
fammern befindlichen Flüffigfeiten, welche aus.den in den Kondenfationd- 
fammern jedes nachfolgenden Condenſators condenfirten, noch warmen Fractionen 
beftehen, abgeben und dieje zum Sieden erhigen. Die in den Kühlkammern 
dur) die umgebende Kalte Luft ober durch ein bejonderes Kithlungss 
mittel nicht wieder conbenfirten, niebrigft fiedenden Antheile der Dämpfe der 
Künfflüffigkeiten werden in die Condenfationsfammern der entjprechenden 





1) Beitjihr. |. angew. Chem. 1898, S. 970. — *) Ibid. 1899, ©. 1226. 
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folgenden Condenſatoren, in denen fie urſprünglich condenfirt waren, geleitet, 
bier wieder theilweife condenfirt, wieder in die Kühlkammern zuridgeleitet, me 
Sieden gebracht, theilweife verdampft ꝛc. Dieſer Proceß wiederholt fich fo oft, 
bis die höchftfiedenden Antheile als fertige Fraction die Kühlkammern ver: 
laſſen, die niedrigftfiedenden aber in die diefen zweitfolgenden Condenſatoren 
übergetreten find. Im diefer Weife werden die urfprünglichen Dämpfe in den 
hinter einander folgenden Condenjatoren mit immer niebriger fiedenden An- 
theilen der in den Kühlkammern rectificirten Fractionen bereichert. 

Enthält die deftillivende Flüſſigkeit eine größere Menge nicht beftillicender 
Antheile, fo ordnet mar in dent Verbampfer eine Pfanne an, in welde dieſe 
zuerft tropfen, um dann von hier durd) ein Ausflußrohr auf den Boden des 
Verdampfers abzufließen. Die Deftillationsrüdftände bleiben um fo länger 
im Berbampfer, je ſchwerer fie die legten beftillirbaren Antheile abgeben, 


Zu ©. 403. Verwendung des Peches in der Briquette-Indu> 
ſtrie. Schnauder und Bergmann!) (D. R.⸗P. Nr. 101299) ver- 
mifchen fein gemahlenes Kohlen» und Kolspulver im Berhältniß von ein 
Drittel bi8 ein Biertel mit zwei Drittel bis drei Viertel Pech in geſchmolzenem 
Zuftande, jo daß ein ganz homogener Brei entiteht, der beim Erkalten zu einer 
Ipröden Maſſe erftarrt, welche in Blöcken den Briquettefabriten als Erſatz für 
Pech als Bindemittel geliefert werben fol. Die Bindekraft diefes Productes 
fteht angeblich der des reinen Peches nicht nad. Wenn dies zutreffend ift, 
würde das patentirte Product unzweifelhaft gegenüber dem Pech gewiſſe Bors 
theile bieten; es läßt fi) gewiß auch im heißen Sommer leichter transportiren, 
bezw. aus den Transportwagen entladen und ficherlic) auch viel leichter zer⸗ 
kleinern (mahlen), al® da8 bei großer Hitze außerorbentlich zähe, und die Appa- 
ratur verfchmierende Pech. 


Zu ©. 403. Berwenduug des Pehes in ber Briquette⸗-In— 
duftrie. C. Conring (D. R.⸗P. Nr. 108197) erzeugt einen fünftlichen 
Brennftoff aus Kohlenftaub durch Erhigen von 1870 Thin. deſſelben auf etwa 
150° und 80 Thln. Bitumen (Pech) auf etwa 1609, inniges Miſchen der: 
jelben und Berfegen mit ber aus 50 Thln. Kalk hergeftellten Kaltmild, 
worauf das Gemiſch in der Briquetteprefle weiter verarbeitet wird. 


Zu ©. 416. Aſphalt, Holgcement, Afphaltröhren ꝛc. Auf 
ein Verfahren zur Herftellung fefter Körper von der Härte des Hartholzes bis 
zur Steinhärte aus Theer und Füllftoffen erhielt C. Dörr ein Unger. Pat. 
von 28. Juni 1899. Diefe Körper, als „Dörrit“ bezeichnet, haben vielleicht 
eine große Zukunft. Die Neuheit befteht darin, daß die Füllftoffe ſchon mit 
dem frifchen Theer gemischt werden, und dann durch Abbanıpfen und Erhitzen 
bi8 zu ganz beftimmten Grenzen auf die richtige Confiftenz gebracht werden. 
Dadurch entfteht mit verhältnigmäßig wenig Bindemittel eine ganz glei: 
mäßige, harte und abfolut nicht. ſchmierige Maife- 


1) Zeitſchr. f. angew. Chemie 1899, ©. 64. 
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Auch K. Rubitſchung erhielt auf die Herftellung fefter Stoffe aus 
Theer und inerten Beimengungen ein ruffiiches Patent vom 22. Juni 1899. 


Zu ©. 478. Zerſetzung des Schweröles durch Hikße. 
G. Schul!) (D. R.⸗P. Nr. 101863) will die Leuchtgas⸗ und Kofs- 
fabrifation dadurd) gewinnbrimgender machen, daß er nad) Gewinnung ber 
werthvollen Beftandtheile des Theers und Abfcheidung des Peches die ent» 
fallenden dligen Rückſtände behufs Zerjegung und Neubildung werthvoller 
Beftandtheile in die gefüllten Netorten, bezw. Kofsöfen während des Ber- 
gaſungs⸗ oder Verkokungsproceſſes, bezw. nad) feiner Beendigung, einleitet, 
wonach das hierbei entfallende Deftillat zur Kondenfation geführt wird. 

AS Bortheile gegenüber dem either üblichen Berfahren der Verarbeitung 
des Theerd durch Deftillation, welche nur geringe Mengen aromatifcher Kohlen» 
waflerftoffe neben großen Mengen (ca. 60 Proc.) Pech und wenig werth⸗ 
voller öliger Ritdftände (ca. 30 Proc.) ergiebt, wird die Gewinnung großer 
Mengen werthvoller Kohlenwaflerftoffe neben dem fir die Briquetteinduftrie 
unentbehrlichen Pech angeführt, welches bei den Vorſchlägen, welche eine Vers 
gafung des Theers nad) dem Abtriebe der werthvollen Beitandtheile bezweden, 
größtentheils in Ruß übergeführt wird. Vergl. aud) da8 D. R.P. Nr. 99 254 
von Meffert, Nachträge, S. 278. 

Nach einem D. RP. Nr.105582, Zufag zu Nr. 101863, will Schulg 
fein Verfahren dadurch vereinfachen, daß er die öligen Rüdftände ꝛc. ſchon vor⸗ 
her mit ber zu vergafenden Kohle mifcht und beim Chargiren der glühenden 
Defen, bezw. Retorten, zufammen mit der Kohle einführt. Es erfolgt dann 
die Zerfegung diefer Dele und Rüdftände jofort nad) dem Berjchluß der Oefen, 
bezw. Retorten. 


Zu ©. 487. Schweröl als desinficirended Mittel. Im jüngfter 
Zeit hat Boleg ein franzöfifches Patent Nr. 289871 und Nr. 289 872 auf 
Gewinnung waflerlöslicher aromatifcher Kohlenwaflerftoffe entnommen, welche 
dauerhafte Emulfionen mit Theerölen, Mineral- und Harzölen geben. 


Zu ©. 487. Borbereitung des Schweröls zu Conſervirungs— 
und Desinfectionszwecken. ine hierauf beziglihe D. R.⸗P.⸗A. 
N. Nr. 4802 vom 23. Mai 1899 hat H. Noerdlinger eingereidt. 


Zu ©. 546. Trennung der ifomeren Krejole. in belgijches 
Patent Nr. 144993 zur Trennung des m⸗Kreſols vom p⸗Kreſol hat 
3. Raſchig unterm 15. September 1899 entnommen, über deſſen Inhalt 
Einzelheiten noch nicht vorliegen; ebenjo ein weitered Nr. 146 752 vom 
15. December 1899. 


Zu ©. 548. Metakreſol. Metafrefol wird in neuefter Zeit von 
den Firmen Kalle & Co. in Biebrid)?) und Hauff in Feuerbach?) ſyn⸗ 


12) Zeitſchr. f. angem. Chem. 1899, ©. 427. — *) Chem.⸗Zig. 1899, Rep. 
S. 340; Zeitjähr. f. Hygiene, 1899, ©. 327. — ®) Chem.sZtg. 1899, Rep., S. 36. 
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thetifch hergeftellt und in den Handel gebradt. Daſſelbe Löft fich Leicht zu 
2 Broc. in Waller, bildet eine wafjerhelle, ftarf lichtbrechende Flüſſigkeit vom 
Siedepunkte 201,70, welche in der Kältemiſchung zu einer ſchneeweißen Kryſtall⸗ 
maſſe vom Schmelzpuntte + 10,1° erftartt. 


Zu ©. 565. Analyfe der Sarbolfäure Im Anjchlufle an die 
Arbeit von Dit und Cedivoda macht W. VBaubel!) folgenden Vorſchlag: 
Bereits vor einer Reihe von Jahren hat derfelbe die Beobachtung gemadıt, 
daß ſich das Phenol felbft nad) der von Reinhard?) und ihm?) angewandten 
Diethode der Bromirung in faurer Löſung bis zum Eintritt der Reaction 
mit Jodkaliſtärke titriren läßt, foweit erinnerlich mit befriedigendem Reſultat. 
Falls ſich das Reſultat auch bei Bermifchung mit Kreſolen beftätigen jollte, 
wäre es vielleicht angebracht, die Titration nach diefem bedeutend einfacheren 
Berfahren durdyuführen. Man würde es alddann nur mit Tribromphenol, 
und «m» Srefol, fowie Dibrom=-o> und ⸗p⸗Kreſol zu thun haben. Das End» 
refultat wäre bafjelbe wie bei dem Verfahren von Dig und Cedivoda, 
nämlic daß „in Serefolgemifchen die Mengen von o⸗ und p⸗Kreſol einerſeits, 
die von m=Srefol andererjeitS quantitativ beftimmbar find, in Gemifchen von 
Phenol, o⸗ und p⸗Kreſol die Menge des erfteren und die Summe ber beiden 
legteren ermittelt werben können“. 

Man vergleiche hierzu auch die Bemerkungen von Hugo Diet). 


Zu ©. 565. Anwendung der Carbolſäure. Nach dem D.R-F. 
Nr. 95692 der „Neuen Augsburger Kattunfabrif“ benutzt man 
Phenol (oder auch Amine und Kohlenwafferftoffe der aromatifchen Reihe) 
zum Degummiren und Wafchen im Kattundrud (1 kg Phenol auf 4000 Liter 
Waller). Durch das Phenol wird ein beffere8 und rafcheres Degummiren 
und eine fchönere Farbe erzielt und kann ein nachträgliches Chloren der Waare, 
wodurch die Farben fehr an der Yuft verlieren, ganz vermieden werben. 

Das D. R.⸗P. Nr. 99 756 von Ch. Gaßmann und Societe chi- 
mique des Usines du Rhone, Anct. Gilliard, P. Monnet und 
Cartier in Lyon benugt Phenol, Krefole ꝛc. zum Löſen wafferunlöglicher 
Farbſtoffe fir den Zeugdruck. 


Zu ©. 590. Anwendung des Naphtalins zu Leuchtzweden. 
Hempel hat fid) eine Erfindung zur Carburirung von Spiritus mit Naphtalin 
für Leuchtzwede durch ein engliſches Patent Nr. 6463, 1899 patentiren laflen. 
Danad) wird das Naphtalin in heißem Terpentin gelöft und beftillirt; das 
Deftillat wird nod) warm und unter fräftigem Rühren dem Spiritus in geeig- 
neter Menge zugefegt. Neben einer vein weißen Farbe fol das Licht eine 
große Leuchtkraft befigen. Vergl. Chem. Ind. 1900, ©. 22, 


1) Zeitihr. f. angew. Chemie 1899, S. 1031. — *) Ghem.:Ztg. 1893, €. 413. 
— ?) Yourn. f. praft. Chem. [2] 48, 75, 319; 49, 540; 50, 347, 867; 52, 417.— 
*) Zeitiehr. f. angem. Chemie 1899, ©. 1156. 
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Zu ©. 594. Berwendung der Pyridinbaſen. Nach einem 
neuerlichen Patente der „Farbwerke vorm. Meifter, Lucius u. Brit 
ning“ in Höchft am Main (D. R.⸗P. Nr. 105202) eröffnet fid) die Aus- 
ficht, die Pyridimbafen für die Folge auch eine Rolle in der Anilinfarben⸗ 
induftrie fpielen zu fehen, in welcher ihre praltifche Verwerthung bekanntlich) 
bisher erfolglos geblieben ift. ‘Das Verfahren hat das Pyridin als Aus- 
gangspuntt für die Darftellung baflfcher Diazofarbitoffe und befteht darin, 
daß man das aus Pyridin mit Nitrobenzyichlorid durch Neduction erhält 
fiche Amidobenzylpyridindjlorid diazotirt und mit primären Aminen Euppelt, 
das entftehende Zwijchenproduct abermals biagotirt und ſchließlich mit einer 
bafifhen oder phenolartigen Azofarbftoffceomponente vereinigt. 


Zu ©. 596. Nahmeis von Pyridin. Zum Nachweiſe von 
Pyridin in Alkohol dient als empfindlichftes Reagens das Duedfilberjodids 
kaliumjodid, welches noch in wäflerigen Töfungen von 0,5 Proc. Pyridin einen 
Niederſchlag von gelblichen, fäulenförmigen Kryftallen erzeugt. Der Nieder⸗ 
ſchlag ift in Alkohol Löslich, weshalb aus der zu unterjuchenden alkoholischen 
Flüffigfeit unter Zuſatz von Schwefelfäure der Alfohol erſt abdeftillirt werden 
muß. Der Rüdftand wird dann mit Yesnatron neutralifirt und deftillirt, das 
Deftillat mit dem Reagens verfegt und die ausgeſchiedenen, abfiltrirten und 
gemwafchenen Kryftalle mit Kalilauge erhigt. Erſt wenn hierbei Pyridingeruch 
auftritt, ift die Anmejenheit von Pyridin erwiefen. Vergl. Chem. Ind. 1900, 
©. 25. 


Zu ©. 691. Anwendung des Benzol® und der Naphta. 
Bunte und Eitner!) empfehlen die Solvent-Naphta zum Einführen 
in Gasröhren gegen Naphtalinverftopfungen. Breittopf?) hat das Mittel 
probirt, indem er die Naphta durch einen Tropftrichter mit Syphonröhre 
direct in die verftopften Röhren einbrachte. Die Wirkung war überrafchend 
und viel nachhaltiger, al8 die feither übliche Maßnahme des Ausdämpfens der 
verftopften Gasröhren. 


Zu ©. 691. Anwendung des Benzol® und der Naphta. Die 
Berwerthung einer eigenthümlichen Eigenſchaft des Benzols haben fi) Gutt⸗ 
mann, Herzfeld und Beer?) (D. R.⸗P. Nr. 101414) ſchützen laſſen. 
Während nämlich in 95» bis 96 procent. Spiritus nur etwa 10 bi8 12 Proc. 
Petroleum löslich find, gelingt e8 durch Zuſatz von 8 bis 10 Proc. Benzol, 
die Yöslichkeit auf etwa 20 Proc. zu fteigern. Ein weiterer Zuſatz von etwa 
4 Proc. Naphtalin bringt die Töslichkeit auf 23 bis 24 “Proc. 


Zu ©. 692. Benzol als Denaturirungsmittel. Nach einer 
Verfügung der deutfchen Regierung vom 8. Auguft 1899 wird die Denatu- 
rirung des Alkohols durdh 2 Proc. Benzol, 1 Proc. Holzgeiſt und 

1) Chem.⸗Ztg. 1899, Rep., S. 53 u. 216. — ?) Yourn. f. Gasbel. 1899, 42, 
671; Chem.Zig. 1899, Rep. S. 319. — °) Zeitihr. j. angew. Chemie 1899, ©. 65. 
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1/, Proc. Byridinbafen zugelafien. Die Denaturirung hat zu erfolgen, indem 
100 Liter rectificrtem Alkohol 11/, Liter allgemeines, bisheriges Denn: | 
rirungsmittel und 2 Liter 90 procentigen Benzol zugefett werden. Das Benz 
muß amtlich chemiſch unterfucht und unter amtlichen Verſchluß gehalten werben. 
Die Borfchrift zur Benzolunterfuhung lautet: | 

1. Löslichkeit in Wafler: Werden 10 com Benzol mit 10 ccm Waller 
in in !/,n ccm getheiltem Cylinder gefchlittelt, fo ſoll die obere Schicht nad 
fünf Minuten noch mindeftens 9,9 com betragen. 


2. Siedepunkt: Werden 100 ccm in ber für Holzgeift vorgeichriebenen 
Weiſe deftillirt, jo follen bi8 80° nicht mehr als I ccm, bis 100° nicht mehr 





als 94 ccm nnd nicht weniger als 90 cem übergehen. Beträgt der Bar | 
meterftand während der Deftillation nicht 760 mm, fo find je 10 mm darüber 


bezw. darunter, die angegebenen Wärmegrade um je 0,45° C. zu erhöhen, 
bezw. zu erniedrigen. 

3. Berhalten gegen Schwefeljäure: Werden 5 com mit 5 cem reiner, 
concentrirter Schwefeljäure in emem Stöpfelgläschen fünf Minuten lang Fräftig 


gefchüttelt und fodann der Ruhe überlaflen, jo ſoll nad) Verlauf von weiteren 


zwei Minuten die Farbe der unteren Schicht nicht dunkler fein, ale diejenige 
einer Auflöfung von 0,5 g reinen, doppeltchromfauren Kalis in 1 Liter Schwefel: 
fäure von 50 Proc. Gehalt an Monohydrat. Für die Farbenvergleichung jind 
5 ccm biefer Chromatlöfung in einem Stöpfelglafe von gleicher Art wie das 


für die Probe benußte jedesmal frifch abzumefjen und mit reinem Benzol zu 


überfchichten. 


Die Koften einer derartigen Denaturirung vermindern fih um etwa 
eine Mark fir 100 Liter Branntwein. Der Geruch eines fo denaturirten 
Branntweins ift weniger unangenehm, al8 der des feitherigen Brennfpiritus, 
und er ift für Leucht- und Politurzwede beſſer geeignet, als diefer, in unvoll: 
kommenen Brennapparaten aber etwas rußend. Kine Renaturirung foll für 
außgefchloffen gelten. Brennfteuervergütung und alle übrigen Wirfungen find 
wie bei Brennipiritus. Vergl. Chem. Ind. 1900, ©. 24. 


Zu ©. 698. Neue Abſatzgebiete für Benzol. Als ſolche jchlägt 
R. Thalwiger (D. R.-P. Nr. 109 826 vom 7. Mai 1899) die Berbrennung 
von Benzoldampf im Gemiſch mit geringwerthigen Gaſen zur Erzeugung 
von Ruß vor. Ber dem hohen Kohlenftoffgehalte des Benzols (92,3 Proc.) 
und der zweifellos vorzüglichen Qualität des daraus zu erzielenden Rußes 
verdient diefe Idee immerhin Beachtung. Der gleiche Gedanke, aus Benzol 
auf irgend eine Weife Ruß zu erzeugen, wurde uns Übrigens ganz unabhängig 
von diefen Patente von autoritativer Seite aus Theerintereſſentenkreiſen 
geäußert. 


Zu ©. 698. Spiritusglühlampe. Nach einem Artikel in der 
„Deutfchen Medic. Wochenſchrift“ fcheint fich die Spiritusglühlampe für medi⸗ 
cinifche Zwede vorzüglich zu eignen, da fie weder rußt, noch fchädliche Dämpfe 
entwidelt und vor Allem überallhin leicht transportabel ift. Dagegen fteht nad) 
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den Unterfuchungen von Haydud em Erſatz des Petroleums durd 
Spiritus zu allgemeinen Leuchtzwecken, ob rein oder carbnrirt, 
nicht zu erwarten, wenn es nicht gelingen follte, den Reuchtfpiritus durch weitere 
Aenderungen in der Zufammenjegung geeigneter für Leuchtzwede zu machen 
und wenn fein Preis fich nicht fortgefegt auf einem niedrigen Stande erhält. 
Bergl. Chem. Ind. 1900, ©. 22. Delbruck (Chem.⸗Ztg. 1898, ©. 152) 
uft der Anficht, daß eine Concurrenz des Spiritus mit Petroleum als Licht 
quelle erfi dann möglich wird, wenn ein einheitlicher niedriger Preis von etwa 
26 Big. für 1 Liter denaturirten Spiritus feftgefegt werden kann. Vielleicht 
tritt diefer Fall ein, wenn e8 den Deftillatioustofereien gelungen fein wird, das 
im Koksofengas enthaltene Aethylen in Form von Alkohol (fiche Nachträge, 
S. 273) zu gewinnen und auf den Markt zu werfen. 


Lunge-Köhler, Steinkoblentheer. II. 19 


NUachträge zum zweiten Bande. 


Zu ©. 23. Bildung von Ammoniaf bei der Fäulniß 
Börner erhielt eim franzöfifches Patent Nr. 290 035 vom 19. Juni 1899 
zur Bindung bes bei der Fäulniß frei werdenden Ammoniaks. 


Zu ©. 41. Ammoniak beim Schweelen von Torf ꝛc. Kin 
Amer. Patent Nr. 635 308 vom 24. Detober 1899 erhielten Ch. Fellner 
und I. Steinle (Fellner & Ziegler) auf einen Apparat zur Herftellung 
von Ammoniaf. 


Zu ©. 43. Ammoniak aus bituminöfen Schiefern. Nad 
Redwood („Die Mineralöle und ihre Nebenproducte“, deutſch von Singer, 
Leipzig, Ed. Baldamus, S. 168) nahm Bell bereitd im Jahre 1865 die 
Fabrikation von fchmwefelfaurem Ammoniak ald Nebenzweig der Schieferjchweelerei 
in Schottland auf. 


Zu ©. 73. Ammoniak ans Hohofengafen. Zur Gewinnung 
des Ammoniaks aus heißen Gaſen und Dämpfen erhielt H. R. Teihmann 
ein öfterreichifches Patent Nr. 940 vom 15. November 1899. 


Zu ©. 88. Werthbeftimmung des Ammoniakwaſſers. Nad 
Redwood (loc. eit. S. 229) enthält das Ammoniakwaſſer, aus fchottifchen 
Sciefern in Doung und Beilby’s Retorten gewonnen, reichliche Mengen 
organifcher Bajen, weldye das Reſultat bei der Titration ſtark beeinflufien. 
Er nimmt zur Analyje 100 ccm des Waſſers und verfegt mit 25 ccm 
Normalnatronlauge und 50 ccm raffinirtem Benzin. Nach tüchtigem Durch⸗ 
ſchütteln, bei welchen das Benzin die Bajen aufnimmt, pipettirt man 10 ccm 
der unter der Benzinjchicht ftehenden Flüffigfeit Heraus unb titrirt mit Methyl- 
orange unter Berückſichtigung ded Natronzufages. Die Methode foll mit den 
Betriebsergebniffen übereinſtimmende Refultate liefern. 


Zu ©. 117. Berwendung von Kalk bei der Deftillation 
von Ammoniafwaffer. Pfeiffer (Ionen. f. Gasbel. 1900, ©. 69) 
ermittelt den Kalkbedarf bei der Ammoniakveftillation dadurch, daß er 100 ccm 
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des (noch zu verbiinnenden) Gaswaſſers mit einer gewiffen Menge Kalkmilch 
von befanntem Gehalt bis zum Austreiben ſämmtlichen Ammoniaks kocht 
und den noch als CaO vorhandenen Kalk durch Titration des Rückſtandes 
beftimmt. Bergl. auch Zunge, „Chemifchstechnifche Unterfuhungsmethoden“, 
3b. II, ©. 684. 


Zu ©. 134. Herftellung von Salmialgeif. Nah einem 
franzöfifchen Patente Nr. 291522 vom 7. Aug. 1899 will Luckow Ammo- 
niak und cauftifche Laugen überhaupt durch Eleftrolyfe aus Salzen herftellen. 


Zu ©. 141. Herftellung von Salmiafgeift. Der erwähnte 
Pfeiffer'ſche Natronwäſcher ift neuerdings befchrieben worden im Journ. f. 
Gasbel. 1900, ©. 89. 


Zu ©. 229. Techniſch widhtige Ammoniakfalze. Unter diejen 
fpielt neuerdings auch das Perfulfat eine gewifie Rolle. Seine Verwendung 
in ber Photographie befprechen Eder und Balenta (Chem. Ind. 1899, 
S. 197). Zur Herftellung befielben entnafm U. Alvifi em D. R.⸗P. 
Per. 103 993, welches in der Zeitfchr. f. angew. Chem. 1899, ©. 551 bes 
fchrieben ift. Bergl. auch Chem. Ind. 1899, ©. 337. 


19* 


Alphabetiſches Autorenregifter. 


— nn — —— 


N. 


Aarland, Yioallylen I, 155. 

Abel, Kreofot I, 507. 

Accum, Theerdeftillation I, 21, 297. 

Actiengeiellihaft der vereinigten 
Arad=-Cjanader Eijenbahnen, 
Kreoſotiren I, 497 

Actiengejelligaft für Aſphalti— 
rungund Dahbededung, Anftrid- 
mafle I, 273. 

Actiengejelligaft rür Kohlen: 
deftillation, Kolsofen I, 71. 

Actiengejelligaft für Theerpro: 
ducte, Briquettes I, 409. 

Actiengeielliaft für Theer: und 
SrbölsInduteie, Benzoöjäure II, 


Addie, Langloan-Proceß I, 116; Ammo- 
niat IL, 74, 204. 

Adler, M., Salmiat II, 233, 240. 

Adrienz, Benzol I, 160; Phenol j, 194. 

Ahrens, Gollidin I, 299; Coridin, Rus 
bidin, Birivin I, 298; Tetramethyl: 
pyridin I, 222. 

Ahrens ſ. auh Dennftedt. 

Aitken, Koksofen I, 41, 68, 72. 

Alder, Ammonial I, 18: 

Alex, Cheerheigunn I 

Alerander und Dar Sois, Gartſherrie⸗ 
Verfahren J, 116, 

Alexander, — —— I, 207. 

Alerciew, Phenoi 1, 194; Vhenolbybrat 

53 


Allen, Handelsbenzole I, 659, 662, 668; 
Garboliäure I, 194, 199, 662; Garbol: 
jeife I, 572; Rohanthracenanalpfe I, 
470. 

Rue u. Angus, R., Hobofentbeer J, 
122 


Alviſi, Ammoniumperjulfat II, 291. 

And ernad, Dachpappe I, 281. 

Anderfon, Anthracen I, 178; Zutidin I, 
220; Methylpyrrol I, 231; Pirolin I, 
220: Pyridin I, 219; Vprrol I , 229. 


Andre S. Bertbelot. 
d'Andria, Gasmwaflerdeftillation II, 119. 


Angus, R., len. 

— 35— R. ‚Acetplencondenfationen], 235. 

a chütz, R. u. Eltz bacher, Anthracen 
179 


Appolt, Koksofen I, 65, 72. 

Archer, flüffiger Brennftof I, 253. 

Armengaud, Ammoniakbildung U, 12. 

Armftrong, Benzol I, 49; Jamejon- 
Theer I, 74, 107: Delgastheer I, 127. 

Armftrong u. Miller, Yethylen L 148; 
Erotonylen I, 155; Naphtene I, 150. 

Arnold, Gasreinigungsmaſſe IL, 97. 

Arrol u. Meikle, Saturator II, 19. 

Artmann, Ereolin I, 489. 

Asboth, Pyridin I, 219. 

Atterberg, Holztheer I, 129. 

Audouin, Theerblafe I, 355; Theer⸗ 
. deftillation I, 358; Eheerheijung L, 249; 

Audouin !. aud) Vel ouz 

Auer von Welsbach, Gasglũhlicht I, 

4. 

Auerbach, Anthracenanalyfe I, 461, 463. 

Avenarius, Garbolineum L 487. 

Avery, Hüffiger Brennftoff I, 258. 

ayben u. Schpafowsty, Theerheizung 


B. 


Bad, D., Carboljäureanalyje I, 196, 551. 

Bäder, 2. Theerheizung I, 249; Theer: 
vergafung L 245. 

Bader, , Vhenolbeftimmung I, 563. 

—R Anilins und Sodafabrit, 
1 aan einigung I, 614; Wnilinfarben 


Badiſche Geſellſchaft für Zuder: 
fabrilation, Ammoniak II, 33 

Baeyer, A. von, Ehinolin I, 206; Tr 
budrochmol J, 157; Herahydrobenzol 1, 
162; Heramethylen I, 151; Purrol L 
230 ; Tetrahydronapptalin L 174. 

Bater, Ammonialbildung IL, 7. 





Alpbabetiiches Autorenregifter. 


Balfour u. Lane, Pechvergaſung I, 


Ballard, _ Ammoniaffabriten II, 206: 
Carboljäurefabrifation I, 6384; eer⸗ 
deftillation I, 361, 368. 

Ballo, Naphtalin I, 172. 

Balger, Steinfohle I, 4. 

Bamberger, E. u. Bordt, Naphtalin⸗ 


hydrür I, 174. 
Bamberger, E. u. Ehattamay, Chryſen 
8 


I, 187; Picen, I, 

Bamberger, € .u. Hooler, Reten II, 
279. 

Bamberger, E. u. Lodter, Acenaphten⸗ 
tetrahydrür I, 176; Diphenylhydrüt II, 
279; ——— I, 178, U, 279: 


Dhenanthren I 
E. sBhilip, Pyren TI, 


Bamberger, 
186, II, 

Bamberger, G.u. Straßer, Fichtelit J, Bb. 

Bannow, Deftillationsprobe 1, 670. 

Barbier, Diphenyl I, 177. 

Barlow, Kobledeftillation L, 48. 

Baroulier, Briquetteprefie L 407. 

Barre, Kofereiproducte 1, 68. 

Barrom, Benzolgewinnung I, 51; Theer⸗ 


deftillation I, 3563. 
Baſſet, H., Anthracenanalyfe I, 469. 
Ba} et, N., Ammoniatbildung II, 10. 
Baswip, M. |. Hornig. 
Baudet, Garboljäure I, 566. 
Baudoin, 9. u. Escarpit, Ammo⸗ 


niotbildung II, 21. 

Bauer, Th. von, Koksofen I, 70, 77, 
88; 1, 2 75. 

Baumann. Phenol I, 192. 

Baujälißer, j. Shwarz, 3. 

Becher, 3 J., Theerbildung I, 19. 

Beder, . J. U Serle, Henry, 
Theerbildung I, 12. 

Bedi, ©. von, Ehryfen 1, 187; An- 
thracen I, 181; Raphtalin I ‚ 172; 
Phenanthren I, 184; Pyren I, 186. 

Bedurts, Garbolfäure I, 550; Phenol 
titration I, 561. 

Bedurts u. Otto, Creolin I, 574. 

Bedurts, |. auch Otto. 

Beda, Earboljäure I, 566. 

Beer, |. Guttmann. 

Béhal, Kreiole J, 198; Xylenole I, 203. 

Behr, U. u. van Dorp, Anthracen I, 
178; Benzol I, 159. 

Behrend, . Shrader. 

Behrens, Sa3- und Kotstheer I, 32; 

iphaltröhren I, 421; Aiphaltpapier I, 

422; Kotsofenbetrieb” I, 67; Bed L 
400, 425, 429, 431; Phenoie I, 515; 
Schweröl L 480, 

Beilby, Ammoniat IL, 8* 

Beilby, ſ. auch Mou 

Beilſtein, Decan, Ronan I, 146; Bjeudo: 
cumol I, 167. 


293 


Beilftein u Kurbatow, 
Additionsproducte I, 150. 

Beilftein, |. au Wilbrand. 

Belani, Kotsofengastühler I, 188. 

Bell, Kolßofen I, 70, 74; Gasreinigungs⸗ 
maſſe II, 97; Ammoniumfulfat IL, 290; 
amejonsTheer I, 74; „Porroll, 230: 
Steinkohlenverbrauch I, 

Bender, j. Bernthſen 

Benter, F., „Ammonnitrat U, 257. 

Bennet, ſ. Byrom 

Benoift u. Comolli, Rußfänger I, 290 

Benut u. Renant, Gonbentekong-Einz 
richtungen I, 68 

Berend, Dimetdplöinolin I, 226. 

Berg, Briquettesfabrifation 1, 406. 

Berger, j. Möhlau. 

Bergmann, |. Schnauder. 

Bergwerksgeſellſchaft Hibernia u. 
Shamrod, Bienenkorbofen I, 75. 

Berlin: Unbaltiice Mafhinenbaus 
Actiengefellihaft, concentrirtes 
Ammonialtwafler II, 127, 1383; Salmials 
geift II, 138; Ammonfulfat IL, 184. 

Bernard, Theervergafung J, 245. 

Bernbed, Salmiafgeifiprüfung II, 154. 

Bernin haus, Theerblaſe I, 316. 

Bernihfen, Heridin I, 227; Pyrrol I, 
230 

Berntbien u. Bender, Meihylacridine 
I, 227. 


Beruen, J. u. Reiter, 3., Kolsofen 
‚77. 
Bertelsmann, Dtto-Defen II, 276. 
Berthelot, M,, Benzol I, 48, 50, 159, 
235; Acenaphten I, 176; Ampylen I, 
149; Fluoren I, 177; Benzerpthren L, 
1%; Fettlörper 1, 194; Eyanidbildung 
II, 19; Hydrobenzol T, 162; Leucht⸗ 
kraft L 161; Roaphialinhydrüre 1, 173; 
Phenol I, 198; Pyrogene Reactionen L, 
234; Styrol L 169; Xoluol I, 163. 
Bertbelot u. Andre, Ammoniumbis 
carbonat II, 105; Ammoniatjalze II, 91. 
Berzelius, Toluol I, 168. 
Bejemfelbter, Ausihaltevorrichtung II, 


273. 
Bethell, 
490, 
Die: A., Sarboljäure I, 542; Thiophen 
1 


Shaw u. Linton, Theers 
heizung I, 249. 
Biedermann u. Sacobjon, Thiophten 
‚21 
Biehringer, Benzolvorlauf I, 649. 
Bielefeldt, Erplofivftoif I, 592. 
Bietrir, Briquetteprefie I, 407. 
ı Bilange, Urinverarbeitung II, 28. 
‚ Binder, D., Briquettepech I, 434. 
Binks, Anunoniatbildung II, 12. 
| Bizzari, Gumaron I, 207. 


aromatiiche 


ge — — — 


Holzimprägnirung J, 18, 21, 


294 


Blackwell, Kolsofen I, 72; Meilerver⸗ 
kohlung L 6 67, 72. 

Blairs, AUmmoniatbildung II, 16. 
Blank, Carbazoi I, 232. 
Blauveldt, Kolsofenbetrieh I, 27. 
Blohmann, Gaswaſſer II, 298, 
Blum, |. Grüneberg. 

Blum, I. LKunath. 

Blythe, Zeohie 1, 495. 
Bodländer Sreolin I, 574. 
Bodwell, Aammerofen I, 258, 
Boedtder, Thiophen I, 651. 

Böhm, Eheer rennweri I, 270. 
Böhm, M ar u. Co., orwärmer I, 831. 
Börnftein, ©. u. Kleemann, ©, "oli- 

dine I, 656 
Böttcher, |. Kraemer, ®. 
Bohnftädt, j. Wilhelm. 

Boißly, j. Sannemann, A. 
Boiſſière, J. Poſj 

Boiſſieun, "Majud I, 131. 

Boleg, 5, Anthracenöl I, 455; Des: 

infectionsmittel II, 285; Kreofotöl 1, 481. 
Bolton, F. 3. u. Wanflyn, J. A., 

Spüljaugienverarbeitung II, 26; Super: | ® 

phosphat IL, 5 
Bordt, ſ. Bamberger. 

Borgs, 9., Koksofen I, 71. 
Boston Petroleum Hesting Co., 

Theerfeuerung I, 252. 

Both, W., Pyrofrejole I, 202. 
Bouderie, Holzimprägnirung I, 491. 
Boulton, ©. B., SKreojotöl I, 601; 

FKreofotiren I, 494; Simon-Garvss: 

Theer I, 109; Theerbeftillation I, 836, 

358, 361, 389; tar pavement I, 420; 

Waßergastheer 1, 124. 

Bouriez, Briquetteprefie I, 408, 
Bomwen, Ammonfulfat II, 191. 
Bomer, Soswaflerrüditand II, 204. 
Boyd, \ Campbell. 

Boyen, €. von, Bicen I, 242; Picen- 

perhpdrür J, 190. 

Brammell, Biutlaugenfalz II, 12. 
Brandt, Forfunta I, 255. 
Bray, 8. de u. Kofetti, C. D., Theer⸗ 

heizung I, 253. 

Breant, Selgimprägnirung I, 492. 
Bredt, Steintohle II, 269. 
Breitenlohner, Schweröll, 478; Theer⸗ 
ölteinigung I, 617. 
Breitlopf, Naphtalinverftopfung II, 287. 
Brenemann, Cyanbildung II, 18. 
Brieger, Pbenolborlommen I, 192. 
Bein, Bu u. L. , Ammoniatbildung 


II, 
Brilon, C., Gaswaſſerdeſtillation II, 152. 
British Cyanide Company Li- 
mıted, Nyodanammonium II, 244. 
Brochet, Aethylbenzoi I, 168; Amylen 
I, 149: Butylen I, 149; Hexylen, 
I, 150; Piperylen Valyien), I, 155. 


Alphabetijches Autorenregilter. 


Brönner, Sit Sarboljäure I, 514, 535; 
uß L, ; Fleckwaſſer I, 18, 21: 
—— — I, 323, 330, 363. 

Broſche, 8. X., Ammoniat II, 23. 

Bromn, Anthracenanalyje I, 465; frac 
tionirte Deitillation I, 343. 

Bruch, W., Ammoniat IL, 27. 

Bruhn, Raphtene LI, 152. 

Brulls u.2eclerc, Ammoniafgewinnung 
II, 26, 176. 

Brund, F., Benzol aus Koksofengas I, 
15, 63; Rofsofen I, 70, II, 275, 276; 
Vhenylnaphtylcarbazol I, 283. 

Budanan, Behunterfudung I, 433; 
Hohofenpech I, 4 

Bueb, 3  unißracenteinigung I, 442; 
—EzE— I, 37; Dinsmoreprocek 

248; Leuchigascarburirung I, 694; 
Theerbrennwerid J, rl; Theerproduc« 
tion I, 265; Vechablaf I, 368. 

Bueb, . auch Reihardt. 

Buelider, Dachpappe I, 274. 

Bü PN tgenbad, Steintohlenbergbau L, 


uff u. Hofmann, Ammoniat II, 9. 
Bu fet, %., Theerfeuerung I, 258. 
Buhe, Ammoniofblaje IL, 142 
Bubl u. Reller, —— 


26. 

„H. C., zueene 

Bungener, 6 raeb e 

Bunſen, R., Benzol I, 48. 

Bunjen, R u Blayfair, Cyan J, 115; 


‚11. 

Bunte, H., Benzol I, 48; Öydrocarbon 
J, 197; —— I, 694 ; 
Theerbildung I, 38, ; Theer- 
vergafung 1, I. 46: ' shuekellaners 
Ammoniof I, ; Superphosphat IL, 
59; Boffergafinduftrie I, 25 

Bunte u. Eitner, —— Ammo⸗ 
niak II, 159; Solvent: Naphta II, 287. 

Bunte u. Grahn, Superphosphat II, 


27. 

Burg, ®Bicen I, 189. 

Burg, J. auch Liebermann. 

Burgeß, flüfjiger Brennftoff I, 253 

Bur gbardt, Ammoniakjalpeter * 266 
—32 L, 629. 

Burmeifter, |. Krayenbühl. 

Burnett, — —— I, 491. 

Burns, Theervergafung I , 246. 

Burt, 9. B., golzimprägnirung I, 492. 

Burt, H. P., Voulton u Haymood, 
PMiſchmaſwine I, 611. 

Zuſglen ſiujſiger Brennfloff I, 264. 
Bulle, X. ‚ Briquetteprefje I, 408; Phenol⸗ 
zin Mlöfung I, 572. 

Butler, ©,, Briquetteprefie I, 409. 

Butlerom, "Yutan I 

Byrom, Wigan u. Bennet, Gasberei⸗ 
tung I. 42. 








Alphabetiiches Autorenregifter. 


C. 


Cabot, Theerdeſtillation I, 355. 
Gahours, Xylol I, 164. 


Cahours, auch Gerhardt. 

—— auch Pelouze. 

Cahn, j. Meyer, Victor. 

Ga Bert, , Garbolfäure I, 535; Car- 
bolio Bert wder I, 570; Raphtalin 
‚17; — I, "194, 538; 


Test festionbiafeln I, 571: Th heerpro: 
Suche I, 393; Salmiafublimation I, 


Cambier, |. Degr 
&am beit u.80 y ,, x Emmoniafabieidung 
1 


II, 
Campe, Theeranfiri I, 2783. 
Garey, {alpetrigjaures Ammon U, 255. 
Carl, Garborpgenlampe I, 592. 


Garnelley, Benzoltoplenwaflerfoffe I, 
158; Bitumene I, 190; $luoren I, 177. 
Garo, . Öraebe; E 


Caro, u Clemmu. Engelhorn, Ben⸗ 
—8B I, 61. 


Garo, , Gyanbilvung IL, 19. 
Ga 1, o, u. Frank, Ammontakbildung: 
‚18. 


Carr, Dinsmoreprocek I, 247. 
Garves, Benzol I, 58; Kotsöfen I, 68. 
Garves, j. aud Oaupart; f. aud 
Hüfjener; rn 8nab. 
Caspers, Ko anthracen I, 448. 
Gafthelaz, Garbolfäure I, 540, 554. 
Gaftner, .u. H. J Ammoniat 


Ga ventou, Grotonylen I, 155. 

Gedivoda, |. Dig, Hug 

Ciamician u. Weidel- Meibyipyrrole 
1 


Ciamician m. denelti, —— 280. 

Giamician, ſ. au W 

EHaligni u. Buyot: — Holz⸗ 
imprägnirung 1, 495. 

Ehambers, AUM.u. Smith, T., Kols: 
ofen I, 7 

nern. Wipbaltröhren I, 422. 

Chandelon, Th. ‚ogenal, ‚562; Schwefel⸗ 


ammonium H, 
Chapman, Hohofengafe I, 116; IX, 74. 


Chateau ‚Gandeläbenale 1, 660 ; |hmefel- 


faures Ammoniaf II, 211 
ee j. Bamberger. 
atfield, Gaswaſſer U: 119; toblen- 
faureß Ammoniaf II, 253 
Chaumont, Theerfirniß I, 416, 
Chauſelle, Briquettepreffe I, 407. 
Chemiſche Fabriks-— Aciiengeſell— 
chaft, Anthracenreinigung J, 449; 
bfallfäure I, 622; Carbazol I, 454; 
S yantalium I, 454; Rreioflöhung L, 568; 
Pyridinbaſen I 594. 


295 


Chemiſche Werte, vorm. 9. Byk, 
Phenoltrennung L, 547. 

Shevalet, 2.X., Ammoniatblafe I, 158; 
Basmwafleranalyfe DO, %; Sp üljauches 
verarbeitung II, 192; Theercondenfation 


Chban, Phenol I, 194. 
Ghorlen. |. Smith, Watſon. 
Chriſtiani, Bhenolvortommen I, 19. 
ra, Torfnitrification I, 37. 
urch, Phenolhydrat I, 638; Xylol I, 


Shurs, j. au Ow 

Clark, Rreofotiren 1 497: Kohledeſtilla⸗ 
tion D, 58. 

Slaudon, E. u. Morin, Ch., Labora- 
toriumßcolonne I, 680. 

Gleuk C. F., Ammoniatabſcheidung uU, 

0: Rhodanammonium IL, 245; :Schwefels 

Da eritoffbefeitigung II, 218. 

Clauſer, j. z5i Hugo. 

Giayton, Steintohlengas I, 19. 

Glegg, S. Gasbeieug iung I, 20. 

Clemm, j. Caro, 9. 

Clift, Bhenolnatrium I, 526. 

Eoates, J., Kofsofengadben nzol I, 53. 

Koffey, Colonnenapparat 173. 

Goben, Benzol I, 160, 650; Toluol I, 


Sein. Robiguet. 

Golladon, Eheereondenfation I, 44. 
Collier, D., Harzſeife I, 488 

Collin, 3, Kotsofen I, 70. 

Colſon, Saturationsapparat II, 202. 
Saltn eh sron Co., Sohofengaje I, 118, 


I, 77. 

Comolli, |. Benoift. 

Compagnie Parisienne de gaz, 
Schwerölzerjegung I, 478. 

Gonring, Künftlicher Brennftoff U, 288. 

Consolidated Refri erating Co., 
comprimirtes Ammoniat II, 155. 


Gonftam, } Soldijhmidt. 
Cooper, Ammponialvermehrung II, 585. 
Goppee, Koksofen I, 65, 72; II, 276, 


Corbin u. Co., Erplofivftoff I, 592. 

Cormack, Theerbeitillation I, 353. 

— atgſoriren I, 294. 

I\&ory, ©. ©. C., "Briquettes I, 410, 
| Soutfinhal, ö, Briquetteprefie I, 409. 
Eoupier, Colonnenapparat I, 638. 


Eoutelle, ſ. Dumoulin. 
gautin, m, @., Raphtalinfeife I, 598. 
Cor, 3. H., Ammoniakwaſſer II, 81, 


118; Saswafferverarbeitung U, 117. 
Crafts, Xylole I, 656. 
Craft, . aud Friedel. 
Craig, Ammonialjalpeter U, 258. 
Gromwther, Rhodanammonium DH, 245. 
no. 3. Mac u. Reid, TH, Rolss 
ofen I 
| Euno, Steintoßlentfeer I, 25. 


296 


Gurie, P. Antbracenvermehrung I, 448. 
Eujiter, Benzolabjorption I, 51. 
eu yP er ‚d&. de, Ummonialgewinnung 


D. 


Zaßugt Aſphaltimitation I, 418. 
Dale, John, Nitrobenzol I, 297. 
Dalfton, Theerdeftillation I, 297. 
Dammann, Xyjol I, 489. 
Dantworth, Ammoniakbildung II, 18. 
Dannenberg, A., Kofereibetrieb I, 71. 
Davis, Ammoniafabjorption II, 204; 
Benzol I, 51; ®a8waflerprüfung II, 88; 
Garboljäure I, 515, 526; Leuchtgas 1], 
862, 592; ſchwefelſaures Ammoniat II, 
190, 224; Echweröl I, 480; Rohnaphta 
I, 606, 684; Theervergafung I, 245. 
Davis u. Lucas, Antbradinonprobe I, 


467. 
Davis, ſ. auch Elliion, 


H. 
338130 G., Carbolſäurepaſta I, 572. 
Dawſon, ſ. auch Mutter. 
Deck, W. H., Gaswaſſer II, 224; ſchwef⸗ 


ligſaures Ummoniaf II, 110. 
Degener, Phenolſyntheſe I, 193; Phenol: 
beftimmung I, 562. 
Degrez; u. Sambier, Benzonitril ], 
231 


Dehaynin, Anthracenprobe I, 468. 

Dehnſt, Raphbtalinreinigung I, 583. 

Delahanal, f. Vincent. 

Delbrüd, Leuchtipirituß II, 289. 

Delöpine, Ammonialldslichleit II, 1083. 

Demanet, Semet:Solvay :Defen I, 
100, 104. 

Demant, Garbolfäure I, 544. 

Dempiter, Hobofengaje I, 116, II, 75; 
Ichwefeljaures Ammoniak IL, 190; Theer⸗ 
entwäfierung I, 305. 

Deniges, Thiophenbeftimmung I, 651. 

Dennitedt u. Ahrens, Benzol I, 48; 
Gumaron I, 207; Inden I, 170, 171. 

D ann edtu. Lehne, Tetramethylpyrrole 

31 


Dennftedt u. Boigtländer, Tripyrrol 
‚231. 
Dennftedt u. Zimmermann, Pyridin 


Deplangue, Krejol I, 546. 

Detombay, |. Middleton. 

Deville, St. Claire, Ammoniakzer⸗ 
fegung II, 99; Benzolabicheidung I, 47; 
— I, 249; Xoluol I, 163. 

Dewey, P., Raudgasentrußung I, 290. 

Dexter, Thecrheizwerth I, 267. 

Diacofa, Phenolbeftimmung I, 562. 

Dibbits, Ammoniumbicarbonat II, 106. 

Didinjon, Theerproducte I, 389. 

Dieckhoff, |. Engler. 

Diehl, W., Ammoniatvorlommen II, 4. 


Alpbabetiiches Autorenregifter. 


Dietrig, E., Azotometertabellen II, 
65 


265. 

Dilla, O., Kolsofen I, 71. 

Dinsmore, Leuchtgaſsproceß I, 247. 

Dippel, Oleum animale II, 28. 

Dittmar, |. Roscoe. 

Dis, * go, Sarbolfäureanalyje II, 286. 

Dig, Qugo u. Cedivoda, Kreiolbeftim: 
mung I, 564. 

Dis, Hugo u. Clauſer, Phenoffettjäures 
gemiſche I, 575. 

Divers, falpeterfaures Ammoniaf II, 
256; fohlenjaures Ammoniak II, 104, 


249. 
Döbner, D., Ehinolin I, 225; Phenol 
I, 198 


Döbner, D. u. Miller,von, Ehinaldin 
I, 226, Chinolin I, 224. 

Döhring, Afphaltröhren I, 422. 

Döllner, Ammornialjalpeter II, 258. 

Dörr, C., Alphaltimitationen IL, 284. 

Dohme, U. 8., Eumaron I, 207. 

Donatb, €., Benzol I, 54; Garboljäure 


I, 589. 
Donatb, €. u.Bollaf, Gaswaſſeranalyſe 


II, 93. 
Dondorf, Steintohlenharze I, 5. 
Dorp, W. A. van, Dimethylanthracen I, 


183, 
Dorp, W. % van, |. auch Behr, 


Doifios, Deftiation I, 348. 
Douglas D., Waflergastheer I, 123. 
9. R., Ammoniattitration II, 


Dubernard, . Xegrand. 

Dubodet, |. Bauwellß. 

Dubosc u. Henzey, Salmiat II, 114, 
232 


Duchatel, |. Ködlin. 

Duflos, Aräometervergleichstabelle I, 701. 
Dumas, Ammoniakwaſſer II, 30. 
Dumas u. Baurent, Anthracen I, 178. 
Dumoulin u. Eoutelle, Scmeröl I, 


2. 
Dun can, J., Spüljaudeverarbeitung I, 


Dundonald, Graf von, Steinfohlens 
verfofung I, 20. 
Dupuis fild, Briquetteprefie IL, 408. 
Durand-Clay, Aiphaltanalyje I, 436. 
Durand u. Maraiß, Briquetteprefie I, 
7. 
Dürkopf u. Göttſch, Parvoline I, 22. 
Dujart ‚ Kreojotdl 1,487 ; Phenoliyntheie 


I, 198, 
Drehſchmidt, Leuchtgas I, 47. 
Dreigig, Firniß I, 274. 
Drew, Benzolabforption I, 52. 
Drittler, Holzimprägnirung I, 496. 
Droinet, Theervergalung I, 245. 
Drory, Gaswäſcher I, 47. 


Alphabetiiches Autorenregifter. 297 


Dvorkovich, Delgastheer I, 128; Erböls | Ernft, A., j. Shlöjier, €. 
rüdHände I 132; Bergafungsverfahren gen, E., Ammoniafgewinnung II, 33, 
Ertel, F., Ammoniatbildung I], 12. 


— Gaswaſſeranalyſe II, 94. Gscarpit, J. Baudoin. 
tod, J. V., Gasreinigungsmafle II, 
E. — J. Grölin 
tard u. Lambert, Benzol L, 49; Pyro⸗ 


Gatman, ſchwefelſaures Ammoniak II, pentylen (Eyclopentadiön) I, 155, 
E u lenburg, Ammoniakvergiftung uU, 
El, Garbolfäure I, 196, 582, 541. 


Eberhard, Dithieny! I, 216. Goratd, Briquetiepreſſe I, 408. 

Eberhartt, !. kraemer, G. 

Ebert, j. Fittig. 

Ebert, Gebrüder, Dachpappe I, 275. 

Edelt, %. 2., Ammoniakblaſe II, 191. 

Economio Gas- and Coke-Co., 
Kolsofen I, 71. 

Eder u. Balenta, Ammoniumperfulfat 


F. 


Fabini, Carbolſäure I, 542. 

Sahlbuiß, Garbolfäure I, 541. 

Fairly, T., Ammoniatſaipeler II, 257. 

Falck, Theerdireinigung I, 613. 

Faraday, Benzol I, 22 ‚49, 128; Buty⸗ 
Ien I, 148. 

Farbenfabriken, vorm Friedr. 
2an er u. Co., Antbracenteinigung I, 


‚291. 
Egrot, Eolonnenapparat I, 648. 
Sicfelder, M., Rauchcondenjation 1, 


Ginhorn u. Gilbody, Picolin I, 220; 
Lutidin I, 221. 

Eifjeler, A., Theerkitt I, 295. 

Eitner, |. Bunt e, 

Elbs, ie. Baranthracen I, 182. 

Elifjon, 9. u. Davis, E., Theers Fawſitt, Eyanbildung IL, 19. 
deftiflation I, 330. Tara, Dachpappe I, 274. 


Barbwerte, vorm. Meifter, Lucius 
Elland, |. Jane, Elland u. Steuart. | Feldm , Gaswafferreinigung II, 147; 


u. Brüning, Vyridiniarbftof U, 287. 


Elleau u. Ennis, comprimirtes Ammo⸗ Salmiatgeiftapparat II, 150; ſchwefel⸗ 


niat II, 99. faures Ammoniak II, 185. 
Ellery, Saturator II, 202; Theerverga: | Fell, 3. C., Ammoniatbildung II, 18. 
fung I, Fellner u. 'Biegler, ſ. Bieper. 
Elliot, Ruß I, 291; Waflergastheer I, | Selten, Begetabilahpdalt I, 419. 


Fenner, 9. W ‚ Theerblajen I, 324, 
827. 


Fenner, 9. W. u. Versmann, Pech⸗ 
deftillation I, 427 

Fenner, 9. W. ih auch Tremby. 

Gercamd u. Marſais, Briqueties I, 

Serrari, %. de, Kaflenroft I, 267. 

Feſtner, E. u. Hoffmann, G., Kolßs 
ofen II, 275. 

Fi gu era, Spüljaucdenverarbeitung II, 


, 458. 

Ellis, jchwefelfaures Ammoniaf II, 190. 

Eifter, Seudiigacarburirung I, 590. 

Elvers u. Müller: Bad, Ammoniat: 
blafe II, 136. 

Elgbader, j. Anſchütz. 

Emmert u. Reingrußer, Dimethyl⸗ 
naphtalin I, 176. 

Endeman, 9., Generatorgas II, 6. 

Engelhorn, ſ. Caro, 9. 

Engelde u. Kraufe, j. Rube. 

England, R., Dünger I, 572. 

Engler, G., Kofferblaſe 1, 315; Kühl⸗ 
yſtem I, 829; Wechielvorlage I, 333; 
ußfabrifation I, 284; Raphtene L 
151; Majud u. Afiatii I, 254; Tri: 
methylbenzole I, 167. 

Engler, C. u. Diedhoff, Ereolin I, 
574; Iheeröljeifenlöjungen I, 488. 

Engler, C. und Schneider, Naphtene 


I, 153. 
Enni3, |. Elleau. 
Erdmann, 9. gurtiaef II, 4. 
Erdmann, ſ. Volhard. 
Grlenmener, Amylen 1,149; Naphtalin 
173 


diauien Cyanbildung II, 20. 
Bield, S ‚ Xheerproduction Englands I, 
24. 


Fikentſcher u. Trommsdorff, Reten 


I, 188. 
Sileti, J. Baterno. 
Sinlinger, %., Garbolineum I, 457. 
silaer, € . Koksofen I, 69; Naphtalin 


593. 
gilger 6 .u. O., Rofoljäure I, 204. 
Fiſcher, F., Kolsöfen I, 71; Steinkohle 
L, 8, II, 270, 272. 
Fiſcher, O., Acridin I, 227; Ammoniak: 
gewinnung II, 37 


298 


Fittig, R., Diphenyl, Yluoren I, 177; 
Robzylol L 165; Theercumol I, 167. 
Fittig, R. u. Ebert, Gumaron I, 206. 
Bittig, R. u. Bebhardt, Sluoranthen I, 


Fittig, R ‚u. Glinzer, Paraxylol I, 165. 
Sittig, R u Hoogewerff, Metarenol 


, 202. 
Sittig, R. u.Oftermeyer, PBhenanthren 
L, 183. 


Sled, „ Ammoniatbildung II, 5. 

Fleiic auer, Gaswaſcher I, 47. 

Yogart Ammoniakbildung II, 16; 
KEieielluusen Ammoniat II, 224. 

ll ‚ Bengolunterjußgung!. 673; ; Handelß: 
xy 

Fo Mer. "Sheintofte D, 46; Steintoblens 
ruß II, 79. 

Foſter, Ropledefilleiion I, 52, 64. 

Woncault, t, Th., Theerentmäflerungsblaje 
‚80 

Fouler, Ammoniafbildung IL 21. 

u 9 Briquetteprefie I, 409. 
ownes u 1. DOUNB, Thantalium II, 12. 


Franck, 
Frank, ‚ Torfoerarbeitung II, 43. 
Grant, A, Caro. 

Srantland, "Butan L, 145. 
Frankland u. Thorpe, Benzol I, 161. 


Fraſh, 9. A., Abfalljäureverarbeitung I, 
622. 

Srauencron, P. u. Strad, 9., Kol: 
ofengas II, 72. 

French, A., Saimiat II, 69. 

Fremy, Steintohle I, 8. 

Yrejenius Mn Datin, Greolin I, 575. 

Freund, |. P 

Friedel u. Geatts, Aethylbenzol I, 653; 


Bhenoligniheje L 192. 
Sriedelu. Bilani, Ammoniakvorkommen 


J, 
Friedlae nder, Paul, Chinolinſyntheſe 


Friebrich, © u. Co., Holzcement I, 419. 

Friswell, Toluol I, 652; Zieintohle I, 4. 

Fritſch, W;y Kolsofen I 

Fritſch, von, oh T 238. 

Frigice, Anthracen I, 178; Cespitin I, 
217; Chryjogen, Reten J 188; Naphtalin 
I, 172; Alkohol II, 273. 

Beigige, Franz u. Co., Kreſochin I, 


Sromont, M., Koksofen I, 71. 


Fuchs, Kt Zunge, ©. 
Fürbringer ‚Raphtalindesinfection 1,593. 


®. 


Gabbelt, E. R., Piſchmaſchine I, 611. 
Salbraight, !. Mei 
all, W. D., |. Knights, J. W. 


Alphabetiſches Autorenregifter. 


Gallard, Vacuumdeſtillation L, 361. 

Gallois, Theerproduction I, 23. 

Gareis, Ammoniakblaſe I, 152, 

Sarzomay, Ammoniatfalpeter II, 260. 

Gaſch, R., Siphonöl I, 43; Rhodammez 
nium II, 245. 

Gaseous and Liquid Fuel Supply 
Co., Kolöofen I, 71. 

Sakmann, Ch., Carbolſaure 1I, 286. 

Barden, Nap talin L, 171. 

Battermann u. Lodhard, Thionaphien 


I, 216. 

Gaultier de Claubry, Kofsofenbetrieb 

Gawalowski, Benzol I, 668. 

Geber, Salmiat II, 4, 22. 

Geijenberger, ER Müller, W. 

de Genſanne, FKotsbereitung I, 20. 

Bentles, Salmiatjahrifation II, 232. 

Gentzen, Dadhpappenanftrid I, 282. 

Gerhardt, Phenol I, 193. 

Gerhardt u. Gahours, Gumol I, 167. 

Gerlach, Ammoniafjalpeter II, 256; Gas⸗ 
waſſer II, 84, 204; Lyſol I, 489; Sal⸗ 
miaf II, 110. 

Gerold, 3%. u. Vacherot, M., Ammo: 
niafblaje IL, 152. 

Gejelljhaft für Lindes small 
nen, comprimirie® Ammoniak II, 

Geſerich, A ‚ Explofivftoffe 1, 692. 

Seiner, Theerbeftillation I, 353. 

Bejfert, Anthracen ], 180. 

Gewertihaft König Qudwig IL, Sol: 
ofen II, 276. 

Silbody, — Einhorn. 

Gilchriſt, ſ. Spence. 

Gill, Patanthracen I, 182. 

Bill, f. auch Lowe, 6. 

Gilmour, Ammoniafbildung II, 18. 

Bintl, W., J. Lederer, R 


Girard und de Zaire, Garboffäuse J. 


530; Theerdeſtillation I, 306, 327 
Sladftone, genel L, 160. 
Glajer, 3. € ‚ Iohlenfaures Ammonial 
II, 252. 


Glafer, j. auh Graebe. 

Glasham, Deftillation I, 543. 

®lauber, Nitrum flammans II, 255. 

Glinzer, $ Fittig. 

®lover, ©. Th, Kauchgale I, 6. 

Gobin, Alphaltimitation l, 417. 

Görlig und Wihmann, Ammoniak⸗ 
ns II, 21; Rhodanammonium 


Sättie, j. Dürkopf. 

Goldberg u. Siepermann, Rhodan: 
ammonium II, 245. 

Boldjhmidt, ©. u. Conſtam, Geipitin 
1, 218; Pyridinhydrat I, 220; Theer⸗ 
„preotin L 220. 

Goldihmidt, iR u. 1.Shmibt, M.von, 
Anthracen 1, 








Alpbabetifches Autorenregifter. 


Bontard, Raudgasenirußung I, 290. 
BorupsBelanez 3, Bhenol 1, 191. 
SBoßte, Earba — I, 232. 

Sraebe, C., Tarbazol I, 232; Methyl- 
acridin J, 27. Raphtalin L, 178; Phen⸗ 
anthren 1, 1; Vhenanthrenhydrür J, 
185; vhenoi I, "193; Pyren I, 186. 

Bracbe, 6. u. Bungener, Ehryien L, 
197. 

Sraebe, €. und Caro, H., Acridin I 
226; Rofolfäure I, 204. 

Braebe, C. u. Slafer, Garbazol I, 232. 

Graebe, C. u. Knecht, Phenylnaphtyl⸗ 
carbazol I, 233. 

Braecbe, €. u. Liebermann, Wlizarin, 
I, 22; Unthracen I, 178; Antbracens 
bodrüre I, 181. 

Graebe, €. u. Ullmann, Garbazol 1, 


232. 
Sraebe, C. u. Walter, Picen I 189. 
Srel u. Co., Theerölfirnik I, 45 


Sreham, 1. M., Anthracenöl I 4. 
Srabn, © ‚ Gaswafier U, 116. 
®ra ‚€, j. aud Bunte 


®ra m an n, eintohlenbiihung L, 6. 
Graven I: or Rt, Salmiatjabritation IL, 229. 
Grebel, ‚ Kheervergafun 

Greiff, —* her 1 I, 100. 
Greville, 9. % , Schwefeltoplenftoff I, 


209. 

Greville-Williams, Benzol I, 49; 
Chinolinbaſen I, 223; Pyridin I, 219; 
Theerbaſen I, 228, 

Grieß, Peter, Phenolſyntheſe I, 193. 

Griffith, Vhenolvortommen I, 192. 

Groeling und Eftlander, Vorwärmer 
II, 283. 

Groendahl und Landin, Ammonials- 
Salpeter II, 258. 

Grotowsky, Säureharze I, 620. 

®roujfilierß, de, Abiallfäure I, 620; 
tohlenfaures Ammoniat II, 254. 

&rouven, 9., Kohledeftillation II, 63; 
Torfbeftillation II, 38. 

Grove, \. Stenhoufe. 

Grube, E., Dleo:Bapor-Zampe I, 485. 
Gruber, Ortho: und Metakreſol I, 198; 
Zritrejol I, 201; Krejole I, 545, 546 
Grüneberg, H. concentrirte8 Ammoniat: 
waſſer II, 193; Salmialgeift II, 142; 

ichwefelfaures Ammoniat IL, 177. 

na u. Blum, concentrirtes 
Ammoniafwafler IL, 124; ſchwefelſaures 
Ammoniak II, 181. 

Grüneberg, D., ſ. auch Borfter. 

Grünewald, Thiorene I, 214. 

Gruner, Steinkohle L, 3. 

Bueguen u. Parent, Kohledeſtillation 


Günther, H., Buchdrudfarbe I, 457. 
Günzburg, 1 Ticherniac. 
Guignet, Steinkohle L, 4. 


— — — — — — — — —— — — — — — ——— —— — — — — 
— — — — — — —— — 


299 


Gumbart, ſ. Rüderer. 
Gurlt, Koksofenbetrieb J, 66. 
Outimann, Beer u, Herzfeld, Benzol 


I, 287. 
Bugtom, ſchwefligſaure Sale I, 525. 
Guye, SHluorenhydrür I, 1 
Buyot-Sionneft, j. Ehaligny. 


9. 


aber, F., Grenzlohlenwaflerftoffe I, 237. 
abet8, Steintohlentheerpedh I, 401. 
aitinger, L., Pyridin I, 219. 
Häußler, Holzcement L 419. 
Häuffermann, C., Benzol I, 648, 657, 
659; Garbolfäure I, 522, 548; Fett⸗ 
tohlenwafferfloffbeftimmung I, 664; 
Naphtalin I, 588; Metarylol 1, 657; 
Pyridinbafen I, 219, 228, 650; Theers 
producte I, 394. 
agen, j. Richters. 
ager, H., Garboljäure J, 541, 550, 555. 
aller u. Midel, Thiophen J, 651. 
amberg, Phenol I, 198. 
amilton, Sicjerheitäpentil I, 322. 
ammer, <ritrejol I ‚ 546; Soiveol I. 


ammerl, Theerkreſol I, 5667. 
anekop, Ammoniumbicarbonat II, 105. 
Hanekop und Reigzmann, Ammoniums 
bicarbonat II, 249 
Hankö, W., Carboiſaure I, 544. 
Sannen \. Lyte. 
annemann, und Boisley, Alphalts 
imitation I, 4 
Hanrez, Beinuettepreife I, 407; Ammo⸗ 
niatblaje II, 121. 
darzen !. auch Zimmermann. 
arde, Garboljäure I, 566. 
Harbman, J., Benzol I, 51; Phenol⸗ 
natrium L 526. 
Hardman, > u . Wiſchin, Anthracenöl- 
zerjegung I, 
Hargreavdes, Frernenbrennung L, 271; 
Chlorphenole I, 5 
Garing, Ehtenberg u. Co. und Bas— 


wis, M., Ammonialgewinnung II, 38. 
darienfein u. Weber, Hohofentheer, 
278 


Hartmann u. Lude, Dampfftrahllampe 


Ha sin B, H., Theerverarbeitung I, 296. 
Haljelt, van, Ammoniakvergiftung II, 
104. 


atſchek, 2., Dachpappe II, 282. 
auenftein, ‚Mipbaltunterfugjung I, 437. 
auff, Metatreiol II, 288. 

aupart u. Garnss, ſtolsofen I, 66. 
ausbrand, €. ‚ Solonnenapparate I 648. 
audmann, Benzolrefervoir I, ed. 


; 


[3 


; 


Hamliczef, J3 . Mathieion, ⁊ 


Alphabetiſches Autorenregifter. 


aydud, Leuchtſpiritus II, 289. 
ayes, herxbiſduna I, 56. 
eamann, 6 ., Golonnenapparate I, 529, 


eeren, Benzol I, 692. 
effter, |. j. Lange 
BE —— II, 162; Koks⸗ 


— Rblalſaure I, 598. 
ein, Zeuchtgasfabrifation I, 237. 
A RolBofengasbenzol I, 62. 
elbig, j. Schaffner. 
elbing, Geoanylen I, 155. 
elbing Bakmore, Greolin I, 574. 
slouis, "heerbildung I, 42 
empel, Eyanbildung II, "9. kohlen⸗ 
ſaures Ammoniat II, 254; Veuchtſpiruus 
286; Salmiak I, 241; Theer ver⸗ 

gafung J. 246. 

Henberſon, M. N., Ammoniafeolonne 
I, 152; bitumindfer Schiefer II, 44; 
Sodofenigeer 1, I, 116; Theerdeftillation 


Hengft, W., Mufhamp und Wilfon, 
Theervergafung I, 245. 

Hennebutte u. Baursal, Spüljaucens 
verarbeitung II, 191. 

Henniges, O ‚\ Neubaus, W. 
ennin, A Anmoniafbildung II, 53, 69. 
enriques, Benzolbe immung I, 663; 
bitumindfe Säiefer II, 

Henry, € * Saemnfleranafpie II, 93. 

— Duboſe. 
epworth, J Guswaſſer II, 114, 117, 


erberh, 9. Koksofen I, 70, 76. 


erbit, E. Gummibälle IL, 258, 
erde, E., |. Heusler, F. 
ertlorn, tohlenjaures Ammoniaf II, 
105. 
FR O., Ammonialabwafler II, 209. 
ers, J. 1. Zange, A 


Herz, Salmialgeift II, 102. 
erzfeld, ſ. Suttmann. 
eßlin, Th. Salmialfabritation II, 237. 
elle, OÖ, Bhenolreactionen I, 280. 

Heußler, S., Abfaljäure I, 622: Aceton 
L, 191; Xcetonitril 1, 231; Altohol L, 
191; Benzol I, 32; bituminöfe Schiefer 
II, 44; Naphtene I, 151; Theerbildung 
J, 238: Thiophen L, 662. 

Qeusler, F. u. Bere, E., Paraffin⸗ 
beitimmung I, 


Heußer, E., Beuätgaspract I, 42; 
Schwärze I, 416. 
Heyden, %. von, Solutol, Solveol I, 


568; Theerfeuerung I, 264. 
— u. Beilftein, Desinfection 
71 


Hilgenftod, G., Kofereibetrieb I, 71; 
Kotsofen II, 275; DttosDefen I, 82. 
Hill, Kohlenvorrath 1, 7. 


Hills, E., Gaswaſſerverarbeitung II, 152; 
chwefelſaureß Ammoniak II, 203. 
Biltamsti und Rahnert, Rofsofen I, 


Hiklop, G. R., Kohlebeftillation II, 68. 
irſch, F., Raphialm I, 586. 
iriolodn, Kreſol I, 567. 

Hirzel, 9., Deftillircolonne I, 58; Tiüjen- 





waſcher I, 57; concentrirtes Ammonial: | 


waſſer II, 196; Glodenwalder I, 57; 


Horbennajger I, 57; Rofsofengasbenzol 


61; Delgaßbereitung I, 125: 
Salmiatgeift I, 146; 
Ammoniat II, 189; Theerdeitillation L, 
878, 613. 
Hiscott, Kreſol I, 567. 
Hlamwaty, F., Ammonialbildung LU, 11; 
Benzolbildung I, 131 


Ihwefelfaures | 


Hodglinjon u. Mathems, Dipbenyien: 


methan I, 177. 
gebatinien, I. .. Perkin. 
ſ. Städel, 

— Dachpappe II, 282. 
mann, Blaudämpfprocek I, 510. 
offmann, G., Koläofen I, 70, 77. 
offmann, ©., j. auch Feftner, €. 
ofmann, U. W., Benzol I, 22, 159; 
Kohledeitillation II, 51; Byridinreac 
tionen I, 219. 

Hofmann, A. W., ſ. auch Bu uff. 
Hofmann, 9. O., otsofenbetrie I, 3; 
Rotsofentheer I, 109 
ofmann, P. wW. Earboljäure I, 54. 

obenhaujen, Rohnaphta 1, 605, 635; 
Hanbelsbenzote I, 658. 
olde, D., Venzoinachweis I, 663. 

olden, Theerfeuerung I, 262. 





olgate, Ammoniakblaſe II, 153; ſchwefel-⸗ 


jaures Ammoriaf I, 190. 
Holland, Anthracenanalyje I, 468. 
N u. Phillips, 

6 


67 

oltiday, Raphialumpe I, 696. 
olmes, ©, Becunterjuäung I, 432. 
oltz, % J, Bhenolith I, 571. 
omburg, Sarbolfäuretafeln L, 671. 
ood, J. I. und b Salomon, Rhodan 
ammonium U, 244 

Hoogewerif u. van Dorp, Ehinolin I, 
225; Iſochinolin I, 226. 
oogemwerff, !. auch Fittig, R. 
oofer, Vorrol I, 230. 
oofer, j. auch Bamberger. 
oppe⸗Seyler, Gellulojezerjegung I, 2; 
Ptens hitdung I, 192. 
orn, , Müffiger "Brennftof I, 263. 
ornig, a irgewirmung u, 224; 
Roteoien. Ir 69; ſchwefelſaures Ammo- 


niaf 12 
uber, * Beftillntionscontrole I, 648. 


Handelsbenzole 


9 
been Miihmafdine I, 519; Oelgas 
I, 125. 


Alpbabetifches Autorenregifter. 


Hüjljener, A., Koksofenbenzol I, 54; 
Rotsofenbetrieb L Aa 100, 106; Rote: 
ofen I, 70, 90 

Süftener Genzrtiäaft, baſiſche Steine 


Hüttemann, ®. u. Spieler, G., Bri⸗ 
quetteß I, 410. 

Huber, Ammoniofgewinnung II, 32. 

Hulva, Eorboljäure I, 566. 
untington, Ammoniafbildung II, 10. 
ufian, j. Mac Crachen. 

Zuißgeſon, ſ. Mackey. 

Zuidinſon, D., Rofsnfen I, 70, 74. 


J. 


Jackſon u White, Anthracen I, 179; 
Bhenanthren I, 1885, 

Jacobi, Viiſchmaſchine I, 609. 

Dacobiusı u. Söhne, Dachpappe I, 281. 


Jacobs, bs, 3. Ch., Benzolgewinnung II, 
Sacobjen, E. Theerreinigung I, 308. 
Sacobien, E u. Reimer, € ., Chinaldin 


‚226. 

Aacobien, D., Benzolbildung I 285; 
Decan I, 147; Hemellithol I, 168; 
Metarenol L, 202 ; Rohrylol I, 165: 
Zheercumol i, 167; Trimethylbenzole I, 


acobion, ſ. Biedermann. 

Jahn, H., Theermacadamftreden I, 420. 
Haloureau, Alphaltröhren I, 421. 
Jameſon, Koksofen I, 15, 70, 72. 
yanz, Elland u. Steuart, Phenol I, 


Japp und Schulg, Metbylanthracen I, 
183. 

Kenny, W. B., Ubfallfäure I, 618. 

Jentſch, E., — II, 274. 

Jened, 8, Garboffeife I ‚ 572; Greolin ], 


Ihle, Ihbeertzeſo I, 545. 


Jicinsky, W , Robledeftillation II, 55. 

Imray, Hohofengafe I, 77; Hohofen⸗ 
theer I, 118. 

Joeds, u R., Pappdächer II, 282. 


Aobnion, —— 7; Ammo⸗ 
matſalpeter II, 260. 

Jones, Hohofengafe I, 118, Kolsofen I, 
72; Meilervertohlung I 2. 

Konine, I. Schützen erger. 

Jordan, ir 29. 

Sovitihitie, | .Loſanitſch. 

Irwine, R ‚ Anthracen I, 458; Leucht⸗ 
gascarburirung Il, 694. 

Irwine, R. u. Mitſchell, J. L., Ruß: 
condenjalion I, 291. 

Iſambert, Gaswafferverarbeitung II, 


118. 
Iſoard, Theervergafung I, 245. 


— — —— — — — — — — — —— — — — — — — — — — — —— — — — — t — 


301 


K. 


—— M., flüſſiger Brennſtoff I, 266. 
Dathpappe I, 274. 

—A |. Hiltamsty, 

Balıe u. Co. + Rreiol II, 2886. 

Kane, Mefityglen I, 167. 

Kanert, E., Dachpappe I, 281. 

Raufmann, Rüdftandsbrenner I, 259. 

Kehlſtadt, Schwefel I, 217. 

Reiler, U., Saprol I, 570. 

Keijer, Thiogene I, 218. 

Ketule, X, Benzoltheorie I, 161; Phenol: 
ionthefe L, 198; Steintohle II, 269. 

Keler, 9. von, \ Zunge, ©. 

Reliner, Um ‚ Ammoniafbilbung II, 22; Carbol⸗ 
äure I 

Kelly u. Weigel, ſchwefelſaures Ammos 
niet II, 2 

Rendall, %. A. Benzolgewinnung I, 64. 

Kennedy, Saturator II, 201. 

Kenyon, 9., geuctgaßbereitung II, 58; 
Schweröl erie ung 1, 480. 

Keppler, F., Krejolbeitimmung I, 564. 

Bellen, Kloakenwäſſer II, 24 

&%, Theerverbrennung- 7 254. 

Kidd, Liveſey. 

Rirkland, ſ. Me. Eraden. 

Rille. € Oydrobenz ole I, 162. 

Kiſſel, Theerblaje I; 315; <heeideflillation 

I, 861. 


Rition u. Co., Atbocarbonlampe I, 592. 
Ritt, Zhiozene I, 2 

Klar, en lobölgeminnung II, 274. 
— J Stohmann. 

Kleemann, ſ. Börnftein. 

Kleinert, Rohcarbolfäure I, 552. 
Kleiſt, M., Rofäofen IL, 71. 

Klepi, Phenol, I, 1983. 

Rleginsti, Garbolfäure, I ‚ 5666. 

Kliſch, Bohcarbolfäureanalpje I, 556. 
Klönne, Rotsofen I, 70, 74. 

Klog, ſ. Kraemer, o 

Rnab, Theerheftillation I, 370; Koksofen 


I, 66, 67, . 2. 
W. und Gall, W. D., 


Rneights, 
Phenol I, 5 

Knieß, Sie Raphia I, 692. 

Knob od u. Schiele, Delgas I, 125. 

Knorr, Chinolinſyntheſe I, 225. 

Knorre, |. Rod. 

Knublauch, Ammonialprober II, 
Benzol I, 48, 696; — 
II, 209; Leuchtgas L 161, 696; Stein: 
a eiliation II, 52, 57; Steintohle 

46 


Rob, MWolffhügel u. Knorre, Earbols 


fäure L, 1%. 

Roh, E., Dünger I, 294. 

Köhlin, Duchatel und Perpigna 
Theervergafung I, 245. 


302 


Köhler, H., Abfalljäure I, 524, 621; 
Anthracenbildung I, 179, 242: Garbol: 
fäure I, 192, 525, 526, 649; Des inſec⸗ 
lionspulver I, 570; pᷣechablaß I, 369; 
Pechausbeute 1, 851; freier Roblenfto 
I, 233; ; Threrdoen L 217; Theerblajen 
I, 3%: Eher illation T, 838, 377; 
Theerunter uchung L, 398; : Kußfabrikation 


Koen i98, Styrol I, 169. 

Körner, Chinoůn i, 228. 

Körting, L. ‚Theerbtennmerti I, 269, 270; 
£heerfeuecung I , 261. 

Rn 0, Gebr üde r, Hohofengaskühler 


Kohn u. Fryer, Garbolfäure I, 548. 

Kolbe u. Schmidt, Rofolfäure I, 203. 

Komppa, Gumaronfpnthefe I, 206. 

ae L. L. de, Reßler 8 Reagens 
263 

Koningh, de, ſ. Muter 

Konowalow, — 343; Pfeudo⸗ 
cumoljulfofäure 152 

Konowalow u. artownikow, Ter⸗ 
pene und Naphtene I, 152. 

Kopp, E. ‚Antbracenanalyfel, 464 ; Carbol⸗ 
jäure L 624; Pechdeſtillation L 352. 
Kopp, 9, Benzol I, 160; Vhenol I, 194, 

Koppen, j. Sudheim. 

Roppeihaar, Phenolbeftimmung I, 561. 

Kraemer, G. Altobol I, 190; Benzol I, 
58, 130, 670, 693; Benzolipiritus L 
698; Garbolfäure I, 242, 542, 549; 
Dinsmoreprocek I, 247: freier Kohlen: 
ftoff I, 233, 398; „Sastheer I, 138, 271; 

yDrocarbon I, ; Raphtalin J, 698: 
araffın I, 37; ehvermerthung i, 481; 
Theerbaſen I, 229. 

Kraemer, ®. und Böttcher, Erböl I, 
157; Naphthalinhydrüre I, 174; Naph⸗ 
tene I, 151. 

Kraemer, G. u. Spilter, Acridinhydrüre 
I, 227; Anthracenbildung I, 178; iſo⸗ 
mereß Benzol I, 162; Chryien I, 187; 
@umaron I], 206; Cyclopentadiön L 50, 
155; Anden I, 170; Methylanihracen 
I, 183; Raphtalintetrahydrür I, 174; 
Whenanthren I, 184; Bhenol I, 196 
SQmetelläurenäfge T, 608; Styrol I 


Rracmer, G., Spiller, Eberhardt u. 





Alphabetiſches Autorenregifter. 


amt, M., Kreofotirverfahren I, 


Rreufel, Garboljäure I, 541. 
Frey, H., Bacuumbdeftillation I, 359. 
Rom er, 9., Mefitylen, Hemellithol 1, 


Kronberg, Steintohle II, 270. 

Kropff, Echaumverhinderung I, 339. 

Kubel, Earboljäurepräparat I, 571. 

Rüßler, Delgas I, 125. 

Kueng, Gioatenmafier Oo, 24; Salmiat 
fabritation U, 231 

Künzel, W Pytidinnachweis I, 154. 

Rues und Boal, Thiotolen I, 213. 

Küfter, Raphtalinbeftimmung 1 588. 

Kuhlmann, Theeranſtrich I, 272. 

Runathb, Theerverbidungen I, 43; Theer⸗ 
iyeider I, 305 

Kunath u. Blum, ſchwefelſaures Ammos 
niaf II, 179. 

Kunheim u. Eo., Ammoniafbeftimmung 
I, 264; ®a8wafjerverarbeitung II, 221; 
tohlenfaures Ammoniak U, 252, 253. 

Runge, P., Ammonialgewinnung U, 38. 

Rupfierihlägen. Salmiafgeift II, 154 

uttatew, . Beilftein. 

Kyan, %. &., Holgimprägnirung I, 491. 


L. 


Ladenburg u. Roth, Lutidin I, 220. 
Laganne, Xheerblaje I, 327. 


Lagrange, phosphorfaures Ammoniall, | 
261. 


Lair, Spüljaugjenverarbeitung IH, 191. 
air, de, j. Girard. 

Zambert, |. Ktard. 

Zambilly, Ammoniakbildung U, 17. 

Laming, Ammonialabjorption II, 204. 

Zancafter, j. Swindells. 

Zandin, |. Groendahl. 

Landolt, 9., Phenol I, 192; Tribroms 
phenol 1, 660. 

Landshoff u. Meyer, Phenol I, 518. 

Lane, |. Balfour, |. Still. 

Zangbein, j. Stobmann. 

Lange, U., comprimirtes Anrmoniat I, 
98; Anmonia tbomb⸗ uQ,1 

Zange u. Beiiter, — Ammo⸗ 
* II, 159, 160. 


Klotz, Koblenwaferftoffignthefen I, 239. | Zange u. Her 4 , comprimirte® Ammonial 
160. 


Kraft und Weylandt, Anthracen I, 


Rramers, J. G., Phenol I, 242. 

Kraud, G., Salmiatgeift IT, 154. 

Krauß, Schererit I, 6. 

Krauß, gielen du 188. 

Kraut, , Chlorammonium U, 109. 

— Peterſonu. Burmeifter, 
Theericheider I, 306. 

Kremel, Bhenol I, 196. 


I, 158, 

Laurent, Ch., Chryſen I, 187; Napbtalin 

‚171; Phenol I, 191, 514; Pyren I, 

186. 

Laurent, Ch., j. auch Dumas. 

Leahy, Anthracen I, 458. 

Lebon, Sasfabrikation I, 19, 2; Holy 
confervirung I, 278. 

Leclerc, j. Brulle. 

Zederer, Rreiote I, 199, 547. 





Alphabetiſches Autorenregifter. 


Zederer u. Gintl, Ammoniakgewinnung 


Leede, 3. u. Duray, ©. H. künftlider 
Brennftoff I, 253, 

Leeds, Phenolbildung I, 192. 

Lehmann, Ammonialvergiftung II, 104; 
Salmialgeift II, 154. 

Lehmann, |. aud Lenk, ©. 9. 

Zegrand und Dubernard, Ammonial: 
bildung II, 38. 

Leigh, John, Benzol I, 64, 159; Nitros 
benzol I, 297. 

Lembad u. Schleicher, Orxychinaſeptol, 
Diaphtherin I, 568. 

Lencauchez, gazogene distillateur II, 
38; Spüliougenverarbeitung II, 194. 

Lenders, Benzolunterfuhung I, 671. 

Benashols, Ch. u. J., Blaudämpfofen 

1 


Lenk, G. H. und Lehmann, M. H., 
Briquetteprefie I, 409. 

Lennard, ©, Beh I, 365; Theerblafe 
I, 316, 372; Theerreinigung II, 282. 
Lennox, R., Ammonialjalpeter II, 259. 

Lenz, D. K. Forjunka I, 254, 256. 

Leſage, Salmiak II, 241. 

Lejchhorn, 3, Kotsofen I, 71. 

Gelpiran Picen I, 189. 

Zetling, A. Siolirmafie I, 428. 

Letheby, Garburirnaphta I, 635; Leucht⸗ 
gacarburirung I, 69; Theerproducte 


Letny, Betroleumrüdftände I, 129. 

Zeube, Phenolbeftimmung I, 563. 

Levinſtein, %., Gasfabrikation I, 24; 
Kohleveftillation I, 52, 113; Xylol I], 
681 


Levinſtein, J. ſ. auh Smith, Watjon. 

Vevy, 8. E. Biophen I, 2185. 

Lem, J., Theerheizung I, 249. 

Lewes, Ücetylenbildung I, 236; Oelgas⸗ 
theer I, 127; Xheerbildung II, 282; 
Ehserheigung I, 249, Theerbrennwert 


Be mis, 2. R., kohlenſaures Ammoniat 
Le yb old, Leuchtgas I, 47; Theervergafung 
I, 47 


Ziebau, Holzimprägnirung I, 496. 

Zieben, Vhenolvorfommen I, 192. 

Liebermann, C., Benzol I, 1°0, 211; 
Phenol I, 197; Thiophen I, 211, 212. 

Ziebermann, 6. u. Burg, Braunlohlen: 
theeröl I, 129. 

Ziebermann, ®. u. Seyewitz, Schwefel: 
toblenftoffnahmeiß I, 210, 649. 

Liebermann, ©. u. Spiegel, L., Ace 
naphtenperhydrür J, 176; Chryfenhydrüre 
I, 187; Fluorenhydrüre I, 177; Phen- 
anthrenhydrür I, 185; Picenhydrür I, 


189. 
Riebermann, E., ſ. au Öraebe, C. 


303 


giebig, 3. von, Eyanbildung II, 19. 

Ziegel, Theerheizung I, 251. 

Limpricht, Anthracen I, 178. 

Lind, G., NRapbtalinreinigung I, 888. 

Lindner, Rußfänger I, 290. 

Xinton, j. Bidley. 

Liſter, Wunpdbehandlung I, 567. 

Lithfield u. Renshaw, flüffiger Brenn: 
ftoff I, 252. 

Little, G. W., Naphtalincarburirung I, 


Liveſey, flüfſiger Brennſtoff I, 264. 

Liveſey, Kidd und Vale, Albocarbon⸗ 
lampe I, 590. 

Bohr de Bruyn, Ammonialfalpeter II, 


Lockhhard, Gattermann. 

Lodge, Rußcondenſation I, 291. 
Lodter, ſ. Bamberger. 

Loé, ſ. Rüderer. 

Loew, O., Ammoniakbhildung II, 2, 4. 
Lohmann, P., Rohcarbolſäure I, 556. 
Long, J. H. Ammoniaktitration II, 264. 
Longſtaffe, Theerdeſtillation J, 297. 
Looft, E. Pyridin I, 219. 

Lorenz, %., Ammonialgewinnung II, 79. 
Lorenzen, G. ®., Ammonialbildung II, 


29. 

Loſanitſch u. Jovitſchitſch, Ammoniak⸗ 
elektrolyſe II, 108. 

Lothringer Eiſenwerke, Koksofen I, 70. 

Louguinine, Toluol I, 168. 

Lowe, C., Phenoldarſtellung I, 516, 524, 
537; Phenolbeſtimmung I, 550. 

Lowe, ©. u. Bill, Phenolnatronlauge I, 
524; Bhenolhydrat I, 537. 

Lubawin, Byrrol I, 230. 

Lubberger, Ammoniakabwaſſer II, 209; 
Gaswaſſerprüfung II, 90. 

Lucas, Anthracendöl I, 454; Unthracen- 
perbydrür I, 182. 

Lucas, ſ. auh Davis, %. 9. 

Luck, E., Anthracenanalyje I, 464. 

Luckow, Salmialgeift II, 291. 

Zudomici, Blaudämpfprocek I, 510 

Lückau, Dahpappenfabrilation I, 278. 

Lüdecke, Ammoniatvorlommen II, 4. 

Lührig, C., Rectificator I, 629. 

Lürmann, %., FKolereibetrieb I, 17, 71, 
106; Koksofen I, 69, 76. 

Lurmann, F., |. auch Otto, C. 

Suhmann, Schaumverhütung I, 339. 

Lukin, Holzimprägnirung I, 492. 

Lunge, ©., Abfollfäure I, 524, 621; 
Ammoniafgewinnung I, 79; Ammos 
nialtwafjer II, 89, 91; Anthracenreinigung 
I, 445; Benzol I, 608, 670; Benzols 
raffinerie I, 616; Gasvolumeter II, 268; 
Napbtalinreinigung I, 582; Petroleum: 
rüdftände I, 129; präparirter Theer I, 
412; Theerprüfer I, 412; ſchwefelſaures 
UAmmoniaf 1I, 168. 


304 Alphabetiſches Autorenregifter. 


Lunge, ©. Fuchs, %., Ammonials | Margueritte u. Sourdeval, Ymme: 
gewinnung IL, 31. nia bung II, 12; Spüljauchendeftill- 


Rapb: 


Marfownitom u. Ogloblin, Bhenali. 


Zunge, ®., u. Röler, 9. von, Koksofen⸗ tion II, 191. 
gaßhenzol I, 683. Martomnilow, Benzol I, 157; 

Lunge, ®. u. Rofenberg, Aethylpyridin tylenhydrüre I, 174; Raphtene I, 150 
I, 221: Zutidine I, 221. 

Zunge, ®. u. Schmid, J., Theerunters 
fudung I, 109, 395. 

Zunge, ®. u . Smith, 3. 9., Ummonial: 
bildung IL, 1 20; tohlen aures Ammos 


Martownilom u. Spady, Lctonaphten 


[) 


Martomnilow, |. aud Konowalor, 


niet II, 107, '249. J. auf Sawitic 
Lunge, G.u. Steintauler, Ch. ‚Sluoren | Marks, Ben egcion I, 62. 
I, 177. Marriot, , Ammonialgewinnurg 


Zunge, ® u. Wiernik, Salmiatgeift 
II, 102. 
dunge G. u. Zſchocke, Phenolgemiſche 

l. 


uiper u. Roje, Theeröllampe I, 486. 
Zuge, %., Sarbaljäurepräparate I, 571. 
Lyle u. Hannay, Zucigenlampe 1, 488. 
Lyte, Marmwell, Ammoniatbildung I, 6. 


* 


Mabery, Xylol I, 

Macadam, — I, 127. 

Mac Eoih, |. Wlerander. 

Mac Craden, Newton, Kirkland u. 
Huſſon, Theervergafung I, 245. 

Mac Dougall, Ammoniofabjorption I, 
204; Desinfectionspulver i — 570; 
Saswafferverarbeitung II, 

Macintojh, Raphta I, 297. 

Maday, Hohofengafe L 118, IL, 77. 

Rn. u. Huicheſon, Amnioniakbildung 


Maderspach, A. u. Sierſch, A., Koks⸗ 
ofen I, 71. 

Macrter, Garbolfäure I, 566. 

Ma irius, G., Rotsofen IL, 71. 

Mahler, Theerbrennwerth II, 282. 

Main, R. u. Balpraight, W., Hoh⸗ 
ofengafe I, 116, IL, 7 

Malin, j. Freſenius 

Mansfield, Ch., Aliol I, 216; Benzol 
1, 22, 159, 160, 616; Toluol I, 168; 
Trimethylbenzole I, 167. 

Mallet, A., Ammoniatblaje II, 150; 
ichtefeljaure Ammoniaf , 168; 
an &8:Oefen I, 27; Theerdeftillation 

Mallet, P., Ammoniatcolonne II, 150; 
Spüljaudencolonne U, 192. 

Mallet, in u. Pagniez, Ammoniak 
blaje II, 150. 

Malo, Xeon, Aphaltmaftir I, 436. 

Maquenne, Naphiene I, 151, Terpene 

152 


Maraiie, Phenol, I, 193; Rhodan: 
ammonium II, 246. 


— J. m 

Martelltöre, de la, Gaswaſſerverarbei⸗ 
tung II, 114. 

Martin, ©., Koksofen I, 71. 

Marzell, J. Carboljäure I, 530, 540. 

Majhinenfabrit Germania, vor: 
mals J. Schwalbe u. Sohn, com: 
primirtes Ammoniat II, 156. 

Matber, ſchwefelſaures Ammoniat II, 


Matbiefon u. Hamliczef, Ammonial—⸗ 
gewinnung II, 20. 
matpieflen, g. O., Ammonialgewinnung 


Maion, A., Deitilationsapparat I, 374 
Maibens u. Goulden, Waflergasiherr 


124 
Mathews, ſ. au Hodgfinfon. 
Mattar, St, Dachpappe I, 281. 
Marwell, ende I, 308. 
Mazeline, een e I, 407. 
Mazeline, |. aus Revollier. 
Meadowes, W. A. ſchwefelſaures Ammo: 
niak II, 208, 
Meifert, F., XTheerölgerfegung IL, 273. 
Mehner, Ymmoniafbildung IL, I, 18. 
Meikle, 3. |. Arrol 
Meifter, Lucius u. Brüning, Anthra⸗ 
chinonprobe I, 466. 
Mellow, Benzolgewinnung I, 48. 
Mendelejew, Deftilotionbapparut ], 671. 
Mertens, Theervergafung I, 
Meifinger, Thioxene I, 213. 
Meſſinger und Bortmann, Phenol⸗ 
beftimmung I, 563. 
Meyke, Carbolſaure I, 541. 
Meyer, Emil, Ammonialgewinnung 1. 
33. 


Meyer, €. von, Schwefeltohlenftoffnad: 
weis I, 210. 

Meyer, Bictor, Inbopheninreaction J. 
162; Thiophen I, 2 

Meyer, ictor u. Galm, üi. Thiophrn 


I, 211. 
Meyer, Bictor u. Kreis, H., Thiotolen 


— — — — — — — — — — — — — I rn un. — — 


J, 
Margiſis u. Stevens, Theerfirniß I, | Meyer, Victor u. Sandmeyer, Thie 


phen I, 211. 








Alphabetiſches Autorenregifter. 305 


Rider ſ. Haller. Reilfon, G., Summerlie:Procek I, 
Mi ineroug, Dillon de, Rolsofen II, 116, II, 74. 


Reilion, A. u Snobgrab, J. Ammos 
Middleton und Detombay, Briquette niafgewinnung I, 4 
prefie I, 407. 


Neimte, Are ninfoprfommen II, 4. 
Miller, George u. Co., Theerblaje I, | Neinhaus, 3. W., Koksofen IL, 71, 88. 
Miller, |. Armftrong. 


Nendi, Hofolläure 1 205, 
Miller, von, ſ. Döbner 


Nepp, Rußoſen I, 287. 
Mills, E., Bhenolnatrium L, 525 ; Theer- 


Neuberg, Chlorammonium II, 109. 
Neue Augsburger Kattunfabrif, 
deftillation I, 303; Theerzufammen: 
\esung I I, 133. 


arboliäurg II, 286. 
Neuhaus, W. u. Hennigeß, O., Bri⸗ 
Mills, , Fluorammonium II, 248. 
Milne, *. M, Ammonialtbeftimmung IL, 


—RE I, 409 
Minnunti, 1 Schwejelkohlenſtoffnach⸗ 


— — — —— — —— — — — — — — — 


Neujean, Kaphtalinterzen I, 588, 
Neumann, NRehler’8 Reagens II, 263. 
weiß I, 2 79, 204. 
Miticelt, J. L. 5. Irwine. Neuninger, R. F., Rauchcondenſation I, 
29 
Moͤblap u. Berger, «Bhenylnaphtalin 
17 verarbeitung I, 173; Schmwärze I, 294. 
28 F., flüffiger Brennſtoff I, 254, | Newton, |. us Mac Crachen. 
Mohrmann-Laub ubr, Ammoniak | Riholion, Th., Koksofen I, 70. 
bildung LI, 13. Ridels, Unthracenunterfuhung I ‚470; 
Monari, A. u. Scocciantt, L., Pyridin —— I, 470; Schweieltohlen- 
I, 219. ftoffbeftimmung L 675. 
56; Ammonialgewinnung I, 115, a Nietid, "henolbeftimmung I, 563. 
31, 64; ®eneratorgaß I, 115, U, 


Reumaper, H., Ammonielabforption II, 
Mitiherlic, Benzol I, 158. 1. 

Newton, Cyanbildung II, 12; Öaswafier- 

Nicholſon, A. H., bitumindje Schiefer 
Mohler, Gollivinel, 222, PBicolin I, 220.| I, 289. 
Moll, F. Holzimprägnirung I 491. nzolunterfudhung I, 673, 675; vhengu 
Mond, 2., Ammoniakbildung II, 10, 18, |Ricol, Anthracenbeftimmung I, 472. 

Hohofengas I, 120; Theergas 1 —8 Nithack, R., Ammoniafgeminnung II, 8. 








Morin, Ch., J Slaudon, E. Nobel, Gebrüder, Forfunfe I, 260. 
Mud, Pechunterſuchung L, 433; Stein⸗ Nölting, E., Anthrole I ‚ 204; Iſo⸗ 

tohle I, 8, 5. cyanüre I, 231; Bararylol I, 6883. 
Mube, |. Sintie Nölting, €. u. Balmar, Aethylbenzol I, 
Mueller, F., Rußcondenfation I, 291. 168. 


Miller, ., Garboljäure 1, 539, 540. Noerdlinger, H., SaprolI,569; Schweröl 
Müller, Ammpniakbeftimmung I, II, 285; Theerkrefol I, 545. 

268; Ammoniatbildung II, 583. Röthling, Aphaltimitation L 418; Eifens 
Müller, W. und Geifenberger, €@.,| lade I, 416. 

Ammoniatbildung I, 7. 


Miüller-Pad, ſ. Elvers. O. 

Munk, Phenolvorkommen I, 192. 

Mufbanp, J. Hengſt. Oechelhäuſer, Baumells-Dubodets 

Mur doch, Gasfabrikation I, 19, 20. Koksofen I, 66. 

Muter, Napbtalinbeftimmung L 555; Oechsner de Gonind, |. Thenius. 
Waflerbeftimmung I, 566. Dehler, E., Anilin II, 281. 

Muter u. de Koningh, Desinfections: | Ogloblin, j. Markownikow. 
pulver I, 577. Orndorff u. Cameron, Paranthracen 


Mutter und Dawſon, Probenehmer I, I, 182. 
648, Orois, D. D,, Theerheizung I, 252. 
Mylius, Carbolfäure I, 542; Abwäflers | Sit, 9, Poridinnachmeis II, 154. 


verarbeitung II, 196. Oftermeyer, Phenanthren I, 185. 
Oſtermeyer, ſ. auch Fittig, R. 
M Otto, C., Rotsofentgeer I, 112; Hoff: 
" mann-OttosDefen I, 77T! Gonden: 
Naſſe, Steintohlenvorrath I 7. fationseinrichtungen I, 85; Regenerativ⸗ 
Naſt, AUmmonialgewinnung II, 27. - Ofen I, 87. 
Raumenn, Benzol I, 160; Deftillation Otto, Dr. C. u. Co., Koksöfen J, 70, 75, 
I, 3483. 76, 82; II, 275, 28. 


Lunge-Köhler, Gieinkoblentheer. II. 20 





Otto, Dr. C. f. au Hoffmann. 
Otto, Joſef, Dadpappe I, 281. 

tto, N. u. Beckurts, Greolin I, 488. 
Dtto, R., |. aud Bedurts. 
Oiven u. Chur, Lutidin I, 220. 


P. 


Paal, asa:-Khioren I, 214. 

Boal u. Büchel, asf'-Thiogen I, 214. 
Pampe, %., Ammoniakcofonne IL, 158. 
Paradis, von, Holzconjervirung I, 274. 
Barent, \. Bueguen. 

Bartler, j. Walter. 

mallmors, j. Helbing. 

er y, H. u. W., Ammoniafgewinnung 


PBaterno u, Fugn Anthracen I, 178. 
Battinjon, J ‚ Rapbtalincarburirung I, 
5. 


Pottinfon, W. W., Iamejon-Defen J, 


Bauti, Ph., Ammoniakbildung II, 20. 
Pauwells⸗ Dubodet, Roföolen I, 66, 
72. 


Ba abr ne und Elarte, Pechverwerthung I, 


Bearion, W., Creolin I, 488. 
Debal u. Freund, Bhenolvorfommen I, 


Peleler Zugttraffinerie, Ammoniak⸗ 
gewinnung II, 3 
Pechiney u. En. F mmoniat II, 119. 
Belletier u. Walter, Succifteren 1, 189; 
Toluol I, 163; Zrimethylbenzol I, 167. 
Pelouse, Napptalin I, 598; Theeröl I, 
161. 


Belouze u. Cahours, SHeptylen I, 160. 

Belouze und Audouin, Leuchtgas⸗ 
reinigung I, 44. 

Pelton, Zoizconſervirung I, 493. 

Perkin, Anthracen I, 446, 461, 458; 
Anthracenprobe I, 463, 469: Anilin 
farben I, 22; Baraffin L, 147. 

Berlin und Hodgfinion, Anthracen I, 
178. 

Berlin u. Revay, ©., ijomeres Anden 
‚170. 

Bernolet, Koksofen I, 68, 74, 90. 

Perpigna, |. Ködlin. 

Perret, €, Anthracen I, 453. 

— M., Ammoniakfabrikation II, 212. 
erſoz, Roſolſäure I, 204. 

Peters, Phenol II, 280, 

Veterion, \. Krayenbühl. 

Vettentofer, M., Ammoniat II, 104; 
Desinfection I, 671. 

Pionnenfhmidt, ‚ Saswafjerverarbeitung 


ee 


Alphabetiſches Autorenregifter. 


⸗ IP Bfeiffer, Baswahlerheftillation H, 2%; 


Ratronmächer I 

‚ Ereolin I, 574. 

Philip, |. Bamberger. 

Philip, Carboxygengas I, 592. 

Phillips, j. Holland. 

Phiphon, Rhodanammonium II, 245. 

Pieper, c Ammoniakbildung II, 41. 

Pieper, Fellner um Siegler, 
Ammoniatgewinnung DO, 41. 

Pintſch, J. Delgas I, 125. 

Bilani, |. Fried el. 

Blayfair, Ammonialgewinnung II, 48. 

Blayfair, j. Bunien, 8. 

Poleke, —— I, 32. 

Pipe, M . ſchwefelſaures Ammoniat I, 


Koltat, \. Donath. 
Bolion und Boijjiere, Blutlaugenjalz 
1 


Brice, A. P., „Anmonidtablorption II, 60. 
Wropfe, 9., Theerdeitillation I, 376, 334. 
Pet ihmwigty, Ammonialgeminnung II, 


Bryce, Delgastheer I, 127. 
ſchorr, R,, Phenanthren I, 184. 
Ihe Vechdeftillation I, 423. 
Q. 


ſtotsofen I, 70. 
Theerbajen I, 154. 


Duaglio, J., 
Quantin, 9., 


R. 


Rabe, P., Phenanthren I, 185. 

Radziszemsti u. Wispet, Bararylol- 
befiimmung I, 683. 

Ramjay u. Young, Ammoniaf II, 9. 

Ramfay, f. auh Williams, K. %. 

Raoult, Ammoniak II, 256. 

Raſchen und Brock, Ammoniakbildung 


‚22. 
Rafſchig, F., „Krejol Raſchig“ I, 567; 
Krejoltrennung II, 2885. 
Ra enad, Picen I, 189. 
Ra 2. ‚ koblenfaures Ammonial U, 


Rau, D., Leuchtgascarburirung I, 694. 
Rapde, —— I, 618. 
Readman, I R., Ammontiatbildung II, 


18, 

Redwood, B., Ammoniafgewinnung II, 
22, 44; Ammoniatıva al, 290; Majuds 
und Aktattiheizung Petroleum: 
rüdftände I, 130; Beinigundsfäure II, 2% 

Reformasti, Raphtenigntheie I, 152. 

Regnault, Benzol I, 160; Deftillationss 
apparat I, 665; Behlammer I, 367. 

Reichardt u. Buecb, Gyanbildung II, 37. 





Alphabetiſches Autorenregifter. 


Reichenbach, Kreojot I, 191. 

Reihsanftalt, tehniſche, Steinlohlen⸗ 
tbeeröle I, 698. 

Reihsgefundheitsamt, Desinfectiond- 
flüfſigkeit I, 570. 

Reid, Th, . Culloch, J. 

Reingruber, ——— I, 275. 

Reinhard, C I Nößle 

Fr u. Baubel, Phenolbro⸗ 
mirung II, iss 

Keinid, Steintohlenbeftandtbeile L5 

NReifjert, A., Anthracen I, 180; Hra⸗ 
xylol I, 165 

Reıkman n, A\mmoniumbicarbonat II,105. 

Reiter, %, ſ. Berres, 3%. 

Remy, R., — I, 71; Rotlss 
ofentheer 1, 

Remd u. Erhardt, Antbracenreinigung I, 


Renant, ſ. Benut. 

Renard, Naphtene I, 151; Tetrahypro- 
benzol L 164. 

Renshaw, D „J. Litchfield, 9. 

Reuß, W., cteblin I, 574; Lyſol und 
Sapocarbol I, 490. 

Reuter, 4, <yloltennung I, 658. 

Revollier u Mazeline, Briquettepreffe 

Rente, ® W. u. Söhne, Earboltafeln 

571. 

Repnolds, Koblenvorrath I, 7. 

Richard, ., Dahpappenanftrich I, 289. 

Richardion, Garboljäure I, 196, 
Theerheizung I, 249. 

Ridarbion, |. auch Ronalds. 

Riater, 6 ., comprimirtes Ammoniak II, 


Richters, Th., Ammoniafgewinnung U, 
31, 60. 


Richters, Th. u. Hagen, Kloakenwaſſer⸗ 
verarbeitung II, 26. 

Riebed, Miſchapparat I, 609. 

Riedinger, Oelgas I, 125. 

Riehm, P., Krefoltrennung I, 199, 546. 

Ries, Ammoniafabforption II, 97; Leuchi 
gascarburirung I, 694. 

Riley, 9, Theermacadam I, 420. 

Nie, Dinaphtylcarbazol I, 233. 

Ritthaufen, &ylol 1, 164 

Rives, Holjtheerfurrogat 1, 274. 

Robbins, Holzconferdirung I, 273. 

Robinion u. Goodmwin, Theerbajen I, 


228. 
Robiquet u. Colin, Cryſen I, 187. 
Röchling, Gebrüder, Kotsofen IL, 70. 
Ro edelius, B. Dachpappenanſirich I, 282. 


Röſing, B Rauchcondenſalion I, 291. 
Rößler, 
Nößler, u Reinhard, C, Rauchgas⸗ 


entrußung I, 290. 
Rohart, Schwerölverarbeitung I, 478. 
Rolle, Miſchapparat I, 609. 





307 


Ronalds, Gannelfohlentheer I, 37. 

Ronalds und Rihardion, Theeril- 
reinigung I, 617. 

Roos, Tarboiſaureunterſuchung I, 556. 

Roscoe, Gyclopentadiön I, 155; Theer⸗ 
veftillation I, 217. 

Roscoe u. Dittmar, AmmonictD, 101. 

Rofe, |. Luther. 

Rojenberg, |. Lunge, G. 

Rojenftiehl, Toluo L 163. 

Roienthal, Garbolfäure I, 198; Pyridin: 
bajen I, 219. 

Ro etti, 1. Bray, 9. de. 

Ro jen u. gran, Ammonialgewinnuug 


Lu, 
Roth, N Ammonialfalpeter II, 257. 
Rotb, ſ. audı Ladenburg. 
Rot weit, KRotsproduction I, 38. 


Roufleau, Ammoniafveftillation II, 151. 
Rouſtan, M. H. de, Ammoniatgewinnung 


Rudnem, Vetroleumvergafung I, 130. 

Rüderer, Los u. &umbert, Ammoniak: 
gewinnung II, 38. 

Nüderer, j. auh Bauer, Th. von 

Rütgers, Jul., Carboljaure I, 649; holz⸗ 
conſervirung i, 495. 

Rube, Engelde u. Krauſe, Ammonial- 
colonne II, 152. 

Rubitigung, Aiphaltimitation II, 284. 

Ruffi, a:asXhioren I, 214. 

Runge, Anilin I, 218; Brunolfäure I, 
205; Garbolfäure I, 191, 614; Chinolin 
J, 295; Byrrol 1, 229; Rofoljäure I, 
205; Rus I, 294. 

Ruppert, D., Koksofen I, 70, %; 
Theerjcheider L 306. 

Ruſch, Chloritcement I, 419 

Rußig, Steintohlenbilbung IL, 270; Theers 
bildung U, 

Ruymbete, * Lan, Ammoniakbildung 


’ 


S. 


Sadler, S. A., Kolsofentheer I, 108. 
Sadler, SA. u.Co. , Venzolgewinnung 


IL, 65. 
Saint Martin, W. de, flüffiger Brenn 
ftoff I, 253 
Saltowsty, Dienst I, 192, 196. 
Sallen, 9. a aaofen 1 
Salomon, a, ſ. 6a, J. J. 


Salomon B, Genditgasereburieing I, 694. 


Salzer, Garboljäure I, 560. 
Salzmann, !. MWihelhaus. 


„ Aupferbitriof I, 621, I, 220. | Sandgren, Forſunka I, 257. 


Sandmeyer, ). Meyer, Victor. 
Sauer, A., Saturator IL 200. 
Saufjure, „ Ymmpniafblbung U, 4. 

ı Sapvalle, D., Colonnenapparat i, 643. 


20* 


308 


— u. Rarlownitow., Allylen 


Schacherl, G net a ern 1, 556. 

Scheer, E., Bhenol I 196, 197. 

ES haffner a „gelbin, Schwefelregeneris 
rung II, 2 

Schauer, a von, Theerproduction I, 26. 

Sheithauer, Deigaßtheer I, 127; By: 
ridinbafen L5 9. 

Schenk zu S hmeinsberg, @. von, 
Behunterjuhung I, 433; Preßlohlen⸗ 
fabrikation J, 409. 

edentel, Aul, Sapncarbol I, 489. 


Sen! ges, Sozal I, 
Schering, Tiiteſi "er. 


eher opal, &,, |. Veith, 9. 
ScheurersKeftner, Roglevefiination I, 
Scheurlen, Saprl I, 569. 

die! Knob (od. 

seit „N., Ammonialgewinnung II, 


Shilting, E., Steinkohle II, 46; Steins 
tohlendeftillation II, 52, 67. 

Schleſiſche Kohlen- und Kolswerte, 
Kotsöfen I, 70, 90. 

Schlickum, ePenolunterjuchung I, 560. 


Schloſſer, E. und Ernſt, A ‚ Rußcon: 
denjation ] I, ‘29. 
mals . Rotäofen IL, 70. 


Schmid, nge, 
SHmidt, Benzol L 159; Garboljäure I, 


Shmitt u. Saulb, nartgiengt I, 216. 

Schmidt, !. auh 8 

E dmidtborn, 
230. 

Samis, &., comprimirtes Ammoniat II, 


Schmitz, S., Ammonialausbeute I, 18. 
Sönauber u. Bergmann, Beh II 
4 
Schneider, Ammoniakblaſe II, 152; Gar- 
bolfäure I, 542; Spüljauchenverarbeis 
tung II, 26. 
Shhneider, j. au Engler, ©. 
Scäniemwindt, Kotßofen II, 276, Leucht⸗ 
gas aus Kotsöfen IL, 273. 
eänisler, Vhenolnatronlauge IL, 521. 
Schönbein, Ammoniakbildung II, 2. 
Shorlemmer, C., Butan, Heran L, 146; 
Acetylene I, 154; Heptylen I, 150. 
Schotten, |. Tiemann. 
Schpakowsky, j. Aydon. 
. Be hrend, "Desinfectiong- 


almintgeisinnung IL, 


., toblenfaures Ammoniat II, 


Schr öde t, H., Schaumverhütung I, 839. 
& * r ver, Garbolfäureunterfuhu ng I, 


Säulte u. Mayr, Lyſol I, 489. 


Alpbabetifches Autorenregifter. 


Shügenberger u. Jonine, Baraffine 


Sgulter, Anthracenjublimation I, 454. 
Schultz, G. Anthracen ], 189, Benzol I, 
658, 689; Gasanfiaiten I, 23; Scheer: 
produce 1, ‚394; Schwerölgerfegung I, 


Schultz, G., |. auch Japp; |. auf 
Schmidt; j. auh Ströhmer. 
Sauigen u. Raunyn, Bhenolbildung 
‚192. 
Schulz, R., 
Schulze, 
191; Benzoäjäure 1 
159; Benzonitril I, 


olzimprägnirung I, 49. 
Aeelon und Altobol I, 
‚ 191; Benzol L 
281; " Garbolöl 1, 
520: Kohlenwaflerftoffe I, 235; Luti 
dine , 221; Methylpiphenylamin L, 
19; Deibyinapptaline 1, 175; Meityl: 
thiophen I ‚ 212; Rapbtole I, 203 ; 
benole I, 235; Vicoline I, 20: Pyri⸗ 
dinbaſen I, 597; Theerbeſtandtheile 1, 
248; Theerkreiole I, 199, 545; ‚Xetra: 
methylbenzole I, 167, 168; Thiophen I. 
211; Thiorene I, 213; Xylenole 1 


Schumann n. Rüdler, 


— E. u. Bauſchlicher, Abſfall⸗ 

fäure 

Schwarz, 30 Anthracenprobe J, 468; 
Borofrejole L 201. 

Shwarz, R., |. Stein, M. 


Gasreiniger 


Schweißinger, Vhenol L 195. 


Monari, U. 

Seidel, Saswafferprüfung II, 83; koh⸗ 
lenſaures Ammoniak II, 120 

Seidler, kohlenſaures Ammoniat II, 252. 

Seiffert, 9. W., Abwaflerverarbeitung 


II, 196. - 
Seigle, A., Erbölrüdflände I, 133; 
flüffiger Brennftoff I, 264. 
eiler, %., Garboljäureanalyje I, 555. 
Sell, Sarboljäure I, 514. 
Selmyn, flüjfiger Brennftoff I, 253. 
u. Solvay, E., Kolksofen I, 


Semmier, Eymolbildung I, 240. 
Serle, 9., 1. Becher, J 
Servier, Gasreiniger I, 46. 
Seybolb, Kreſol I, 546. 
Seyewiß, !. Liebermann. 
Sharp, Garboljäurefabrifation I, 540. 
ham, Garboljäure I, 566. 

Shamw, |. aud vidiey. 
Sicha, Phenol I, 196, 541. 


Scoccianti, g,, !. 


Sicarp, ( Imiaf II, 22, 228. 

Siebel, ‚ Solirpappe L 281. 

er ebel, * jun., Raphtalincarburntion 
5 


Siemens, 1 regeneratoren I, 75; Spiral: 
deflector I, 289. 
Siepermann, ®., |. Goldberg. 





Alphabetiſches Autorenregifter. 


Siepman 2 Steintohlenbeftandtheile I, 5. 

Sierſch, A., a Tan A. 

Simon, De otsöfen I, 68, 70, 90, 96; 
Rofereiin uftrie I, 69. 
Simon, 9. u. Smith, Watjon, Gas: 
generatoren II, 68; Rofsofen I, 70. 
Sintier u. Mube, "Spüljaudenverarbei- 
tung II, 191. 

Siſſon, j. Spence. 

Straup, 3., Chinolin I, 224. 

Smet, Kotsofen I, 65. 

Smith, A., Rnab»GardösQefen I, 68; 
Rofoljäure I, 205. 

Smith, €. E., Carboljäureanalyje I, 557. 


Smit '% H., Ammonietis ſungen II, 101. 
Smit 3. Sheerheigung I, 264. 
Smit Chamber, A. M. 
Smith, Wation, Altohol I, 191; 


Ammoniat I, 430, II, 52; Ammoniak: 
wafler I ‚616; Amplen I, 149; Anilin 
I, 218; Anthracen I, 36, 179, 429, 455, 
459; Benzo I, 159; Earboljäure L, 
192, 242, 619, 533, 540, 648, 551; 
Garbolöl 1, 348; Dinsmoreprocek L 
247, eifinjaures Ammoniat II, 262; 
Kotsöfen I, 71; Napbtalinblaje L 580: 
Leihtöl I, 818; er I, 607; 
Salmiatgeift II, 135; Awefeljaures 
Ammoniaf II, 110, 185, 199; Schwefels 
tohlenftoff I, 209, 649; Schwerdl l, 74 
Theerbaſſin⸗ I, ‚300; Theerbilbung, 1 , 
121; Theerblaien I, 312, 8337, 386; 
Cheerheizung I, 264; Theerprobucte I, 
389; Theerunterfudung I, 394; Theers 
firniß I, 416; Theeriorten I, '37, , 
67, 108, 114, 121, 248; Steintohle I, 
52; Xylenole L 202. 

Smith, Waiſon u. Chorley, Stein⸗ 
kohle I, 4. 

Smith, Watſon u. Lepvinftein, J. 
Steintohle I, 391. 

Smith, Wation u. Staub, Rojoljäure 


I, 208. 

Smith, Watjon, j. auch Lunge, G.; 
\. aud & Simon, H 

Societe Anonyme des Matiöres 
colorantes et Produits chi- 
miques, Thiophen I, 652. 

Societ& Anonyme des Produits 

chimiques duSud-Ouest, Ammo: 
niakblaſe II, 152; Ammoniatveftillatipn 
II, 118. 

Societe Anonyme Lorraine in- 
dustrielle de Hussigny, Ammo— 
nielgewinnung II, 79. 

Sie ’Azote, Ammoniatbildung 

Societe Oleo-Graisse, Abfalljäure 

Societö pour le Traitement Ra- 
tionnel des Vidangeg, Ammo— 
nialgewinnung II, 115. 


309 
Selbenboff, N. von, Koklsofen I, 70, 


Solvay, E., Ammonialgewinnung II, 6; 
conensrirteß Ammoniatwafier II, 121. 
Solvay, E., |. auh Semet, 8. 
Solvay, 2 u. Co., Ammoniafbeftilig= 
tion IL, 148; Salmiafgeift au 148; 
Semet⸗ Solvay. Defen I, 
Sommer, €, Dachtheer I, OB, 
Spourdeval, j. Marqueritte. 
Spady, j. Martomnitow. 
Spalteholz, W., Creolin I, 575. 
Spence, Rhodanammonium II, 245. 
Spense u. Gildrift, Ammoniafcolonne 


‚191. 
„Mile u.Sijjon, Gaswaſſerdeſtillation 


Spiegel, ſ. Liebermann, ©. 

Spilter, Garbofflure I, 542. 

Spilfer, J. auch Kraemer, G. 

Spindier! Deptanaphten I, "182. 

Sprenger, Greolin I 488. 

Staedel, W;y msftrejol I, 199. 

Staedel, WM. u. Hölk, msXenol I, 202. 

Stüdeler, henoloorfommen I, 192. 

Stahlihmidt, Steintohte I, 279. 

Staub, j. Smith, Watfon. 

Stauber, F., Kolsofen I, 71. 

Stauf, Kohiedeftillation L 20. 
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Wechſelmann, ., Koksofen II, 275. 
Wedemeyer, Fälalienverarbeitung II, 27. 
Wedge, U., Abfalljäure I, 622. 
MWeidel u. Giamician, Phenol I, 198. 
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Weitz, ſchwefelſaures Ammoniak II, 48. 

Weldon, Kokereibetrieb I, 113. 

Wellſtein, Ammoniakabjorption II, 79, 
204. 
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ſpaltung I, 

Witt, O. N. RlalloholJ, 190; pol⸗ 
reinigung 1 652; Pararylol LI, 683 

Wittenberg, %., Rotsofen 1, 70. 

Wittftein, Salmiafgeiftprüfung II, 154. 

rt 4 5, en di 192. 
olfahr achpappenan 288. 

Wolffhügel, J. Koch. 

am C. F., Gaswaſſerverarbeitung 

Wolniewicz, C., Abfalljäure I, 621 
Kreofotiren I, 497. 

Wrede, flüffiger Brennitoff I, 264. 

Wreden, Additionsproducte I, 
Rapbtalinhydrüre I, 174. 
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Aethylphenole I, 2083. Verkoken von Theerpech I, 430. 
Aethylpyridine, Eigenfchaften I, 221. — Eigenſchaften I, 217, II, 97, 168; 
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dung und Darftellung II, 255. 
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gen I, 457; "Eublimation I, 461; Bro: 
duction I, 458; preis ſchwantungen J, 
458; 150; Genbeltmarten I, 458; Analyſe L 
eftimmung im Theer I, 472. 
Antbrocenhgdräre 7 181. 
Antpracenöl, Abnahme bei der Deftillation 
, 350; Verarbeitung I, 438; Redeftil- 

— 455; Berwerthung durch Drud: 
deftillation L 455; Verwendung I, 4567. 

Anthradinonprobe L, 468. 

Antbrole I, 204. 

Apophyllit, Ammoniakgehalt II, 4. 

Aräometer, Bergleichstabelle I, 701. 

Aromatifche Koblenmaflerftofie, Voriommen 
in der Steinkohle J, 4; Bildung aus 
Petrolrückſtãͤnden und Brauntohlentheers 
ölen 1, 129, 133; aus Grenzkohlenwaſſer⸗ 
ftoffen I, 237; "Bedingung für die Bil: 
dung derfelben I, 134. 

Argen , Entfernung aus Ammonjulfat IL, 


Asparagin, Vorkommen in der Zuderrübe 


Aſphalt, künſtlicher I, 416. 

Alphaltpapier I, 422. 

Ulphaltröhren L, 421, 

Aftatki I, 130. 

Auflöjungsnaphta I, 636. 
Ausicaltevorrigtung für ®aßretorten IL, 


Auswurfproducke, thieriſche, Verarbeitung 
auf Ammonial II, 22 
Azotometer II, 265. 


B. 


Voſen Gewinnung aus Steinkohlentheer 
Bargumphenolate, Trennung derjelben I, 


Beläigungen durch Theerdeitillerien I, 
334; dur Ammtoniatfabrifen II, 205. 
Beleuchtung, eleftriihe, Einfluß auf die 

Theerproduction I, 17. 

Benzajphalt I, 274. 

Benzerythren (Triphenylbenzol) I, 190. 

Bengofläure, Eigenſchaften und Borlommen 
im Theer I, 191; Gewinnung aus Stein- 
tohlentheer II, 279. 

Benzol, Entdedung, Eigenſchaften und Ge— 
winnung I, 158; Vorlommen im Stein⸗ 
tohlentheer J, 159, im Brauntohlentheer 
I, 32; Verhalten I, 162; &onftitution 
I, 161; iſomeres Benzol I, 162; ®emwin: 
nung aus benzoefaurem Kalt I, 158, 
aus Steintohle I, 51, aus Leuchi⸗ und 

—— I, 47, 50, 51, 53, 62, 64, 

aus Lelgas L, 49, aus Betrols und 

Brauntoblentheerrüidftänden I, 130; au8 

Metallcarbiden. II, 278; Reindarftellung 

aus Theerbeitillaten I, 649; Handels- 
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producte I, 657; Einftellung auf Handels⸗ 
producte I, 638; Aufbewahrung und 
Transport L 690; Anwendung I, 691; 
Gejammtverbraug I, 53; zur Denaturi- 
rung von Spiritus I, 287; amtlide 
Unterjuhungsvorjehriften II, 288; zur 
Rußfabrikation II, 288; zum Earburiren 
von Gas I, 694; "Einfluß auf die Lös⸗ 
lihleit von Befroleum in Spiritus LI, 
287 ; Unterfudung auf Settlohlenwafjer- 
ftoffe I, 663, durch fractionirte Deftil- 
ton I, 665, engliihe Handelsproben 
N 668, "Probe einer nilinfarbenfabrit 
677; Handelsanforderungen I, 661; 

men tunen I, 69. 

Benotoßennaferfofe Theorie der Bil- 
dung I, 235. 

Benzolipirituß I, 698. 

Benzolvorlauf, Aufammenjegung I, 649. 

Benzonitril, Eigenſchaften und Borlommen 
im Steintohlentheer I, 231. 

Betain, Borlommen in der Auderrübe I, 


2. 

Betriebsrejultate mit HoffmannsOttos 
Defen I, 82; mit Dtto⸗Regenerativ⸗ 
Defen I, 87; mit Carvès⸗Simon—⸗ 
Oefen I, 96; mit Garvös-Hüjjener: 
Dalen I, 100; mit Semet:Solvay- 
Oefen I, 104, 106, 106; mit Theer aus 

Frangois: Rerrotb: :Defen I, 112; bei 
der Geminnung von Hohofentheer I, 
119; bei der Verarbeitung von Delgas- 
(pet I I, 128; bei der Aromatifirung von 

etrolrüdftänden I, 130, 132; bei der. 
xheerbeftillation I, 385 ; bei der Carbol⸗ 
jäurefabrifation I, 548. 

Bienentorböfen, modificirte I, 72; Kritik 
derfelben I, 76; Vergleich mit Semet: 
Solvay-Defen I, 108. 

Biophen I, 215. 

Bitumen I 190. 

Bläfer in Rohlengenben I, 6. 

Blaudämpföl I 

Blut, Verarbeitung auf Amntoniat II, 81. 

Blutlaugenfalz aus Hohöfen II, 11. 

Brai gras, liquide, seo 1, 350, 

Brauntohle, Natur derjelben I, 238. 

Braunto Ientheer I 00 

Brennnaphta IL, 

Brennftoff, unftichee II, 284. 

Brenzcatedhin I, 203. 

Briquettesfabrifation I, 409. 

Briquettepec, Unterfudung I, 405. 

Brunoljäure I, 205. 

ı Butane I, 145. 


| Butylene I, 148. 


€. 


Ganalboote für Theertransport I, 298. 
Carbazol, Eigenſchaften und Borlonmen im 
Theer I, 232; Verwerthung I, 454. 
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Carbolineum I, 457. 

Earbolnatronlauge, Reinigung I, 521; Zer⸗ 
fegung durch Säuren ꝛ⁊c. I, 528. 

Carboldl, Abnahme bei der Theerbeftillation 
L, 347; Redefillation I, 511; Beſtand⸗ 
theile i, 620. 

Carboiſaure, Eigenſchaften ꝛc. I, a; Ex⸗ 
traction aus Theerdlen I, 514; br 
fheidung aus alkaliſcher LWſung durch 
Säuren und ſaure Salze I, 523, durch 
Schwefelwaflerftoff I, 526; Eigenfcaften 
der rohen I, 527; Darftellung kryſtalli⸗ 
firter J, 627; Verhalten gegen Alumi- 
nium I, 639; Entzündung durch Aetz⸗ 
kalk I, 670; Urfachen der Rothfärbung 
I, 540; Verhütung der Rotbfärbung I, 
544; Betriebsrefultate I, 548; Anien: 
dung I, 565, II, 286; Unterfuhung der 
rohen auf fryftallifirbare Säure I, 550, 
ID, . ©. auch Bhenol. 

Sarbolfturepräparate 1,567; Unterfugung 
derielben I, 572. 

Beige Ih I, 571; Unterfugung derjelben 

572 


Garboljeifenlöfung I, 570. 

Carborygengaß 1, 692. 

Carburiren von Leuchtgas I, 694; von 
Luft I, 695. 

Garburirnaphta I, 6 

Garnallit, ermoriatschalt II, 4. 

Garvacrol, Eigenſchaften zc. I, 208, 

Celluloſe, Zerfegung derjelben I, 2. 

Celluloſeabfale, Ammoniatgewinnung H, 


——5 Verwendung von Pech I, 403. 

Geipitin, Eigenſchaften zc. I, 217. 

Chlor, Einführung in Gasretorten I, 42; 
Beitimmung im Gaswaſſer II, 94, 96. 

Ehlorammonium, |. Salmiak. 

Chlorzink zur Solgeoniervirung I, 491. 

eyinabbin, Eigenſchaften J , 226. 
Ehinolin, Eigenſchaften ıc. I, 225; Syn⸗ 
theſen 1, 224, 

Shinolinbajen, Vorkommen in der Stein: 
foble I, 4; Allgemeines I, 228, 

Chryſen, Eigenſchaften zc. I, 187. 

Ehryfenhydrüre I, 187. 

Ehryjogen I, 188. 

Gifternenwagen, Form derjelben I, 298. 

Collidine, ẽigenſchafien ꝛc. I, 222. 

Colonne, heizbare nach Hirzel I, 378, 

Eolonnenapparate, Anwendung in der 
Bengoldeftillation I, 637; Einführung 
in Die Amntoniafinduftrie I, 173; roti⸗ 
rende für Ammoniaf II, 150, 189, 192; 
für Laborator iumszwede I, 680. 

Compreſſionsbenzol, aus Koisofengas, Zu⸗ 
ſammenſetzung I, 63 

Gomprefior zur Gerftellung von flüjfigem 
Ammoniaf II, 156. 

Condenjationseintigtungen für Koksofen⸗ 
theer nah Otto I, 85; nah Benut 


und Renant I, 68; für Theerblaſen L 
27 


Eondenswäfler, Beleitigung aus der Ammo⸗ 
niatfabrifation II, 209. 
Goridin, Eigenichaften ıc. I, 223. 
Grroln, Herftellung I, 488; Unterjugung 
574 


‚574. 
Greofotöl, |. Kreojotäl. 
Grotonylen, Eigenſchaften ıc. I, 1855. 
Crude Naphta I, 
Cryptidin, Eigenihaften zc. I, 226. 
Cumaron, Eigenihaften ꝛc. I, 206; Ent 
fernung auß Benzol I, 652. 
Eyan. Bildung bei der Pechverkokung 1, 


Syanemmonium, Eigenſchaften ꝛc. II, 109. 
Cyankalium, Bildung aus Garbazol L 454; 
rn Hohöfen II, 11; aus uftfidRen 


12. 
Eyanmethyl, f. Xcetonitril. 
Cyanverbindungen, Allgemeines I, 231. 
Eyanlire als Ammonialquelle II, 11. | 
Cymol, wahricheinliches Borlommen im 
—* 1,157; Bildung aus Geraniol |, 


Onlopetpin, Rolle bei der Theerbildung 
50; Eigenſchaften zc. I, 1585. 


D. 


Dachlack I, 282, 4 
Dacpappe, Beisihtlices, Sabritatien —J. 
I, 282; neuere Patente I, 281; 

Berwendung L, 281. 

Dachziegel, Theeren derjelben 1, 272; Blau: 
dämpfen derjelben I, 509. 

Dahntenit I, 592. 

Dampfölajen für Leichtsle, Conſtruction I, 


Dampiftrabllempen für Schweröl I, 482. 

Dead oil I, 347. 

Decane, Allgemeines I, 146. 

Desin ctionsfläffigleiten I, 567. 

Desin ectionspulver, Heritellung I, 370; 
Unterjuhung I, 576. 

Deftillation de 'Theers, Trennung der 
Tractionen I, 831; Normen bierfür 1, 
341; Dauer derielben I, 385; Lu 
endigung derjelben I, 350: Betriche: 
reſultate I, 885; continuirliche I, 370; 
Werth der Iegteren I, 381; zur Leucht: 
gasfabrilation I, 382. 

Deitillation , fractionirte, Natur derielben 
I, 343; unter vermindertem Drud 1,343. 

— trodene L,9; ‚Drobucke derjelben I, 10. 

Deftillircolonne, beigbare 1, 68. 

Deftillationsproducte der Steintoble, Tren⸗ 
nung direct aus der Gasretorte I, 42. 

Devils-water II, 209. 

Diapbterin I, 668. 

Dicptungsmittel aus Theer I, 298. 
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Dicyflopentabiön I, 166. 
Dihydrocymol I, 167. 
Dihydrotoluol I, 164. 
Dihyprogplole I, 166. 
Dimethylantkracen I, 188. 
Dimethylcarbagole I, 238. 
Dimethyldinoline I, 226. 
Dimethylnaphtalin I, 175, II, 279. 
Dimethylihiophene I, 218. 
Dinaphtylcarbazol I, 238. 
Dinitrobenzol aus Xeuhtgas I, 64. 
Zinsmorendeocch L 247. 
Zipgem, Eigenfgpaften x. I, 177. 
Diphenyihydrüre II, 279. 
Diphenylenmethan I, 177. 
Ditpienyl I, 216. 
Dorrit II, 284. 
Druderihmärze, Herftellung I, 294. 
Dünger, injectenvertilgender I, 294. 
Dungenerth des ſchweſelſauten Ammon 


Duodecan ar. 
Durol I, 
Büfenneiher für Rotäofengafe I, 6. 


€. 


Eboniterfag aus Abella 1, 619. 

Gifentitt, Herftellung II, 242. 

Glettrifcjes Licht, Einflus af die Theer⸗ 
production L, 17. 

Gmpyreuma, Bejeitigung bei der Yabris 
tation von Salmialgeift II, 185. 

Smulfonen, Heritellung aus Theerdlen I, 
489. 


Gngobiren der Dachziegel I, 272. 
Entwäflerung des Steinfohlentheers I, 305. 
Essences legeres I, 340. 

Eifigjäure, Vorkommen im XTheer I, 191. 
Expioſivſtoff mit Rapbtalin I, 592. 


8. 


Fabritationsuntoſten der Ammoniafwafjers 
verarbeitung IL, 162. 
Fäcalien, als Ammoniafquelle IL 26. 
Üerrocyani, Beftiminung im Baswafler 
‚9; Gewinnung aus Gaswaſſer II, 


Zettgasbereitung I, 124. 
Bettotiennsferkofe, Beflimmung im Bens 
zol . 
eitlörper, Pprogene Zerletung I, 124. 
ächtelit, Eonftitution- I, 5. 
irnifie aus Theer und Bed) I, 274, 410. 
First light oils, first runnings I, 340, 
Sledwafier I, 63. 
Sluorammonium, Eigenfaften etc. IL, 242. 
Fluoranthen, Eigenfchaften zc. I, 186. 
Bluoren, Eigenſchafien ıc. I, 177. 


317. 


jormjand, Herſteilung von I, 295. 
jorjunfa I, 254. 
itactionen de Steinlohlentheers, Grenzen 


L 
Fußböden aus tunfilichem Aſphalt I, 419. 


53 1, 177. 


G. 


Gasanſtalten, Geſchichtliches I, 20. 

Gasdrud, ‚infub auf die Qualität des 
Theers I, 86. 

Gage, zus Dtto-Defen, Zufammeniegung 

bei der Theerdeflillation, Ber 

Sardıuig I, 334; übelrieende bei der 
Ammoniaffabritation , Drfeitigung u, 
210, Verwertung II, 2) 

asöl, Zufammenjegung 1 125. 

Gasreinigungsmafle, Beftimmung des Am⸗ 
wmoniafgehaltes Il, 97; Verarbeitung IL, 


, 246. 

Gasretorten, Einfluß der Form auf die 
ualität des Cheers I, 36. 

Gaswafler, ſ. Ammoniafwafler. 

Generatorgas, Zujammenfegung II, 61, 


Generatortbeer, Zufammenfegung I, 114. 
Geraniol, Umwandlung in Cymol 1, 240. 
Glodenwajcher für Kotsofengaje I, 87. 
Green grease I, 349. 

Green oil I, 350. 

Qunjacol I, 2083. 

Guano als Ammoniatquelle IL, 27. 
Gummibäle, Fülung mit Stidftoff IL, 266. 


H. 
Saure, Berarbeitung auf Ammoniat II, 


arze, in der Steinlohle I, 5. 
arzleife, emulgitende I, 488. 
feavy oil I, 947. 

Hrigtaft, Verluft. bei der. Bermandtung 


8 168. 
B: 6. 

2 50. 

2 ıc. I, 162. 
\ BE 
9 ıc. I, 166. 
8 

1 9. 

8 sm, 106; 

ı Theer und 
6 . Wbtüplung 





u, 
—— Zeſanmenſehung I, 122, 
johofentheer, Gewinnung I, 116, II, 73; 
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Zujammenfegung I, 121; Verarbeitung 
I, 118, 119, 122. 

Holz, Eonfervirung I, 273, 490, 621. 
olzcement, Ratur deifelben I, 419. 
olzkohle, Anwendung in der Ammoniak 
fabritatton IL, 

Holztheer, Surrogat I, 274. 

Se an 3 I. 208. 
ordenwaſcher zur Benzolgetoinnung I, 67. 

gornabfäle als Ammoniatquelle II, 28, 30. 
ouse preservatory I, 566. 

Huiles legeres, lourdes, moyennes 1, 341. 

Huile siderale I, 477, 
ydrinden I, 171. 
orizungeftufen 
waflerftoffe I, 15 

Hybdrocarbon, Zufammenjegung I, 127; 
Benzolgewinnung I, 50. 


J. 


Inden, Eigenſchaften ꝛc. I: 170; Entfer: 
nung aus Benzol I, 652. 
Imidophenylnaphtyl, "Einenicaften x. I, 
233; Nachweis im Anihracen I, 470. 
Iridolin, Eigenſchaften ꝛc. I, 226. 
Eigenſchaften xc. hr 155. 
Iſochinolin, Eigenſchaften zc. I 226. 


aromatiiher Kohlen: 


ee aus bjalljäure L 619. 
Sjolirpappe, Herftellung I, 281. 


8. 


Kabel, Jlolirung mit Pech I, 423. 

Kalt, Anwendung bei der Gaswafierdeftilla- 
tion IL, 116, 147, 290; Speijeapparat 
für Ammoniakblajen I, 152; Zuſchlag 
bei der Rohleveftillation I, 55. 

Kallkwäſcher für Ammoniatgas II, 139. 

Rälte, Amendung bei der Benzolgewin: 
nung I, 5 

Kienruß, hesitung von I, 284. 

Kitt für Rohrleitungen I, 330. 

Klebemafje für Bappdäcer II, 282. 

Kloafeninhalt, Verarbeitung auf Ammos 
niet II, 191. 

Knochen, Verarbeitung auf Ammoniatk II, 


28, 29. 
Roblenespfulit, Eigenfdaften ꝛc. I, 210. 
Kohlenjäure, Beitimmung im Gasmwafler 
II, 94, 96; Entfernung aus Ammoniak⸗ 
robgas II, "144, 148, 150. 
Rohlenfäuremälder für Ammonialgaß I, 


Roplenftof eier, in der Steintohle I, 2; 
im Theer I, 233; Beftimmung I, 898. 
Koblenmwafierftoffe, aromatiläe, Vorkommen 
in der Steinkohle I, 4; Theorie der 
Bildung I, 235; Bildung "aus Cumaron 
und Styrol I, 239; bocdjfiedende des 
Braunfohlentheerd u. Erdölg, Zerlegung 
durch Hitze I, 129; wafferlösliche II, 285. 
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Koks aus Pech I, 429. 
Koksfabrikation, Seminnung von Theer u. 


Ammoniak I, 65; in Berbindung mit 
der Sobafabrifation I, 113. 

KRotsöfen, mit Gewinnung der Rebenpre: 
ducte, ältere I, 65; neuere I, 68; Ja⸗ 
meion’ 8 Dfen I, 783 Bienentorbofen 
von 6. Otto u. Go. I, 75; 2Zürs 
mann’Ss&oppee-Dfen I, 76; Copper: 
Ofen von Hoffmann ır. Dtto LI, 77; 
Otto⸗-Ofen mit Gasfeuerung I, 82: 
Koksofen von Th. v. Bauer I, 88, IL 
275; Koksofen von Reinhaus I, 89; 
Garvsß- Ofen nah Simon TI, 90: 
Garvessüfen nah Hüffjener I, 8; 
Carvèes⸗ Dim nah Semet u. Sol: 
day I, 100, II, 277; nach neueren Bas 
tenten I, 69, IT, 275; Gondenjationss 
Einrichtungen I, 68, 85, I, 69; &on- 
ftruction der Heigcanäle 1, 106. 

Koksofengas, Zufammenjegung I, 85; 
Zusnusung im Semet- -SolvaysQien 

I, 102 ehandlung zur Öeminnung 
von Benzol I, 52; Ammoniat IL 69, 
73; Verwendung zur Beleuchtung L, 2 2, 
87, II, 273, 

Stofsofentheer, Geſchichtliches I, 15, 20; 
ro defielben I, 68, 85; Be 
Ichaffenheit deſſelben I, 74, 113; aus 
Jameſon-⸗Oefen I, 106; aus Ctto’3 
modificirtem Bienentorbofen I, 109; aus 
Hoffmann-OttosDefen I, 87, 109; 
aus Carve8-Simon-Defen L, 107, 
108; aus GarvößsHüffenersDefen 
I, 100; aus Semet:Solvay-Defen 
I, 109; aus Brancois-Rerroth: 
Defen I, 112; Berbefierung des James 
fon: Dfen-Theers L, 74. 

Koflsproduction I, 28, 66, I, 272. 

Kreoſol, kigenſchafien ꝛc. I, 208. 

ao des Holzes ], 490. 

Kreojotöl I, 349; Verarbeitung I, 473; 
Anforderungen zum Amprägniren L, 
498; Berwendung zur Antbracenreinis 
ung I, 447; Bergajungswertb I, 384; 
gung I, durch Hitze I, 478; Berwen 
dung I, 476. 

Kreſochin L 568. 

Be Eigenicaiten xc. I, 198; Kreſol⸗ 

emiſch aus Theer, Eigenſchaften und 

—— I, 544; gennung I 

I, 285; Analyje I 659, 564; 

—— von Phenol L 199; Bers 
halten gegen Brom I, 564. 

Kreiol Raſchig I, 567. 

Kreloracetiäugen. Verhalten I, 547. 

Kühlapparate für Hohofengaje I, 118. 

Kühlihlangen für Theerblajen, Gonftrucs 
tion I, 327. 

Kupfervitriol, Herftellung aus Abfalljäure 
I, 621; Berwendung zur Holzconſer⸗ 
birung i, 491. 
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L. 


Lachgas, Herſtellung II, 2586. 
Lederabfälle, Verarbeitung auf Anımoniat 


II, 

Leichtöl, Grenze für die Abnahme I, 345; 
Eigenidaften und Berarbeitung L 698: 
Bergajungswerth I, 384. 

Leichtölblaſe I, 603. 

Lepidin, Eigenicaften ꝛc. I, 226. 

Leuchtgas, Geſchichtliches J, is, aus Koks⸗ 

dien I, 28, 87, II, 273; aus Betroleum 

I, 130; aus Bed 1, 431; Garburirung 
590, 694 ; Reinigung von Ammoniat 

H, 59; Benzolgebalt I, 47; Leuchtkraft 
60. 


Leuchtgasfabritation, Berbefierungen I, 41, 
43, II, 273; Verarbeitung von Theer 
auf deuchigas I, 382, 

Liquide creosote oil I, 349. 

Zucigenlampe I, 485. 

Quftleere, Anwendun zum Austreiben von 
Ammoniat ohne Wärme II, 196, 

Lutidine, Eigenſchaften zc. I, 220. 

Lyſol I, 489. 


M. 
Macadamftragen mit Steinlohlentheer I, 
420. 


—* zur Gaswaſſerdeſtillation II, 91, 


Rakopnin IL, 110. 

Maſud LT, 130 

Melafjelaugen, Verarbeitung auf Ammo- 
niat II, 

Melithfäure, Vorkommen in der Gtein- 
foble I, 5; Bildung aus Hexamethyl⸗ 
benzol II, 270. 

Mercaptane im Steintoblentheer I, 216. 

Mefitylen, Eigenichaften zc. , 167: Tren⸗ 
nung vom Pſeudocumol 684. 

Meſitylol I, 203. 

Metafrefol, Eigenihaften zc. I, 199; ſyn⸗ 
thetiſches II, 285. 

Metalle, Anftrihmittel I, 273. 

Metaverbindungen, VBorherriden im Stein: 
tohlentheer I, 243. 

Metarenole, Eigenichaften zc. I, 202. 

Metarylol, Eigenſchaften zc. I, 165; Ge⸗ 
Zipnung aus Steinkohlentheer I, 654, 


ein Eigenſchaften zc. I, 145. 
Methylacrivine, Eigenigaften ꝛc. I, 227. 
Mothpiathylteton, Vorkommen im Theer 


weigiltße, 


Retbulamine, Eigenſchaften zc. I, 217. 
Metbylanthracen, Eigenſchaſten ꝛc. I, 183; 
Borlommen im Theer I, 459, 468, 

Methylchinoline (Chinaldine) I, 226. 


Vorkommen im Theer I, 
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Metbylcumarone I, 208. 
Methpliſochanur, Borlommen im Theer I, 


Meihufnaphtaline, Ligenſchaſten ꝛc. I, 175; 
Borfommen 279. 

Methylpyrrole, Gi enſchaften zc. I, 281. 

Wineretuutjudalahal, Gewinnung J, 


Mineralöle, Aromatifirung L 124, II, 278. 
Milhapparate für Theerölreinigung I, 608. 
Mittelöl I, 511. 
Montejus zum Füllen der Xheerblajen I, 

301; zum Deltransport I, 334. 


N. 
Nachträge zum erften und zweiten Bande 
DO, 269. 


Rapdta, mit Dampf aus Theer gewonnen . 
I, 304; Handelsforten I, 657; Unters 
fuchung 691. 

Raphialin, Eigenſchaften ꝛc. I, 171; Bil⸗ 
dung im Theer J, 86; Gewinnung aus 
Theer I, 577; aus Oelgastheer I, 127 ; aus 
Petrolrüdftänden I, 190; Reinigung 
I, 578; Deftillation I, 679; Sublimas 
tion I, 584; Unterfudung L 688; Ber: 
wendung J, "410, 689, II, 286; Doppel⸗ 
verbindungen mit Ritrokörpern I, 172; 
Werth beim Sreojotiren I, 497. 

Naphtalinhydrüre, Eigenſchaften ꝛc. 1,178; 
Conſtitution II, 279. 

Raphtene, Uebergang in aromatiihe Subs 
ftanzen I, 181, in. Benioaften, Conſtitu⸗ 
tion x. IL, ı —28 1, 151; 
Vorkommen im 'xheer I 151; Rad: 
weilung I, 153. 

Napbtole, Eigenschaften ꝛc. I, 208. 

Natronwäſcher für Ammoniatgas Du, 141. 

Neojot, Natur defielben I, 122. 

Reutralöle, Beftimmung im Handelsxylol 


‚681. 
—* Ueberführung in Ammoniak IL, 


Nitrum fiammans II, 255. 
Nonane, Eigenichaften ꝛc. I, 146. 
Ronon, Eigenſchaften zc. I, 187. 


O. 


Octane, Eigenſchaften zc. I, 146. 
Del 1 gum Reinigen von Ammoniafgas JH, 


Delgas, Mechanismus der Bildung I, 126; 
Fabrikation I, 124; Zufammenjegung I, 
126. 

DelgaStheer, Zujammenfegung I, 127; 
Verwendung I, 128, II, 277. 

Dlefine I, 147. 

Oleo-Vapor:Xidt I, 48 

Orthofreiot, — ꝛc. I, 198. 
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Orthoxenol, Eigenſchaften zc. I, 202. 
Orthoxylol, Eigenſchaften zc. ‚165: Her⸗ 


ſtellung I, 656. 
Draliäure aus Steinkohle I, 4. 
Oxychinaſeptol I, 568. 


P. 
Bantepofit I, 592. 
Baraffe 150. 
Baraffine —— — I, 140. 
Paraffin, Vorlommen im Theer L 37, 
u; Entfernung auß Robanthracen L 
; Beſtimmung im Rohanthracen L, 


—e I, 208. 

arakreſol, Eigenichaften ꝛc. I, 198. 

Paranaphtalin (Anthracen) Fu 178. 

Baranthracen I, 182. 

Bararenol ], 202. 

Parazylol, Eigenſchaften ıc. I, 168; Ge⸗ 
winnung I, 665. 

Pech, Ablofen defielben I, 326, 361; Weich⸗ 
machen I, 362, 401; Aushauen ] 868 ; 
Ausbeute I, 851, 399; Eigenfgaften L, 
401; Qualitäten I, 400; Zuſammen⸗ 
ſehung I, 400; ünterſuchung I, 431; 
Bermendung I, 403; Deftillation I, 423; 
Bergafung I, 431; Berbrennung auf 
Ruß I, 431; "Verwendung zu Aſphalt⸗ 
producten I, "416; Verwendung als Res 
ductionsmittel I, "403; Verwendung als 
Bindemittel I, 403, II, 284; zu Fir⸗ 
niſſen, Dadlad J, 410, 

Bentabromtoluol I, 152. 

Pentane, Eigenſchaften ꝛc. I, 145. 

Perolum, Zuſatz bei der Theerdeſtillation 

Beirolenmäther zur Reinigung von Rob: 
anthracen I, 446. 

Phenanthren, Eigenjchaften zc. I, 188; Se 
winnung au8 Steinfohlentheer I ‚446. 

Phenanthrenhydrüre, Eigenſchaften zc. I, 
185 


Phenanthrol I, 208 

De dren I, 643 
benol Eigenjchaften ıc. 1 191; Bildung 1, 
192; Löslichkeit I, 195; Reactionen I, 
196, II, 280; Ertraction aus Delen L 
Bl&: Gewinnung des reinen I, 527; 
Betriebsrejultate I, 548; Analyſe L 659: 
Urſachen der Rothfärbung I, 196, 540; 
Verhütung der Rothfärbung I, 544; 
Borfommen in der Natur 1, 192. 

Phenole, Borlommen in der Steintohle I, 
4; Bertändigteit gegen höhere Tempe: 
ratur 1, 241. 

Vhenolith, 1 671. 

Phenolnatronlauge, Reinigung I, 521; Zers 
ſetzung I, 523. 

Bpenylnapptalin, Eigenſchaften ꝛc. I, 176. 

Phenylnaphtylcarbazol I, 238. 
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Phenylxylyläther, Bildung aus Theer und 
Anwendung I, 568. 

Phylloxera, Kreofotöl gegen biejelbe I, 497. 

Pieen, Gigenfchaften ıc. I, 189; Bildung I, 


Pieenfpbräre I, 189. 

Picoline (Monomethulpyridine) L, 220. 

Pipette für flüffiges Ammoniat IL, 160. 

Velntulfide, Nahmweis in Scähwejelammon 
1 


Propan, Eigenſchaften zc. I, 145. 
Propylen, Eigenichaften zc. I, 148. 
Bieudocumenol, Eigenfäaften ıc. I, 203. 
Vjeudocumol, enihaften ꝛc. I, 167: 
Trennung von Refitplen I, 684. 
Pfzudeg. molſutfoſaure aus Non dnaphien 


Vieudoolefine L, 150. 

Vieudopbenanthren I, 185. 

Poren, Eigenſchaften zc. I, 186; Conſtitu⸗ 
tion IL, 279. 

Pyridin, Eigenſchaften ıc.I, 219; Nachweis 
II, 237; Pyridinfarbftoff DO, 38. 

Pyrivinbafen , Vorkommen in der Gtein- 
kohle I, 4; Fabrikation I, 593; Unter: 
fudung I, 596; Verwendung zur 
Antracenzeinigung I, 449; zur Senatu: 
rirung don Spiritus I, 596. 

Pyridinreihe I, 219. 

Pyrokreſole, Eigenſchaften ⁊c. I, 201. 

Pyropentylen nſopentadien L 50, 15. 


Pyrrol, Eigenſchaften :c. I, 229. 
Q. 
Queckſilberſublimat zur Holzconſervirung 
I, 491. 
R. 


Red oil I, 350. 
Regeneraloren im Sotöofenbetriebe I, 


Reihen, natürliche, im Steinlohlentbeer I, 
240. 


Reinbenzol, Herftellung I, 649. 
Reinigungsmafie Ya ſchwefelwaſſerſtoff⸗ 
haltiges Gas II, 2 
Reinigungsſäure, Berarbeitung auf jchwej⸗ 
lige Säure I, 524; auf Yiolirmaterial 
I, 618; auf Ebonit-Erjag. I, 618; auf 
Bifulfat Il, 620; auf reine Schwefel 
jäure oder Salpeterjäure I, 620; auf 
Soda I, 620; auf Schwefel L 620; 
Holzconfervirung I, 621; auf ' Same: 
jäureanhyprid 1, 621; auf Kupferoärio 
I, 621; auf Auminiumjalze I ‚ 621: 
auf Farbſtoffe L, 622; auf ſchwefelſaure⸗ 
Ammoniaf I, 621; auf Pyridinbaſen I, 
593; auf Ammoniak II, 22; Regene 
eirum I, 622; Unterfuhung I, 62; 
efreiung "des Ammonfulfats von 
Irien I, 208. 
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Reintoluol, Herftelung I, 649. 
Reten, ẽigenſchafien ꝛc. L 188; Gonftitus 
tion II, 279; Borlommen in der Ratur 


Reienbudrike, Eigenſchaften ꝛc. I, 189; 
Borlommen in der Natur I, 6. 

Rohanthracen, Beſtandtheile I, 459; Se: 
winnung und Reinigung I, 241. 

Rhodanammonium, Beltimmung im Gas⸗ 
wafier II, 95; Cigenicaften II, 108; 
Serftiehung durd untbeje II 243; aus 

aßwafler IL, 245; auß Gasreinigungs- 
mafle II, 246. 

Nohnophia I, 608; Reinigung I, 623; 
Rectification u. Trennung I, 625, 682: 
Unterfudung auf Endproducte I, 684. 

Rohbappe zur Dahpappenfabrifation I, 


Robpfensl, Deftillation I, 528. 
j. auch Garboljäure. 

Rofoliäure, Eigenſchaften ꝛc. I, 204. 

Rubivin, Eigenichaften zc. I, 295, 

Rührierte, Anwendung bei ber Theer- 
deftillation I, 355. 

Ruß, Fabritation I, 284; auß Benzol II, 
288, calcinirter i, 292; Prüfung auf 
Dedtrait I, 293; Abiheidung aus Ruß⸗ 
und Rauchgafen L 288; Oefen zur Er: 
jeugung I, 285. 


©. 


Salmiat, Eigenſchaften II, 100; Fabrika— 
tion II, 228; aus ſchwefelſaurem Ammon 
IT, 230, 238; aus Gaswaſſer II, 114, 
231; aus Abfalllaugen der Ammoniat⸗ 
jodafabriten II, 233, 242; Robjalmiat 
II, 237; Sublimation II, 237; kryſtalli⸗ 
firter II, 241; comprimirter II, 241; 
ipecififches Gewicht der Zöfungen II, 
110; Berwendung II, 241. 

Salmiatgeift, Fabrikation II, 134, 141, 


291; Eigenſchaften und Anwendung IT, | 


153; Aufbewahrung und Transport II, 
15; Gehaltstabellen II, 102; Prüfung 
‚158. 
Salent Reduction zu Ammoniak II, 21; 
vergleichender Düngewerth II, 48. 
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Schema der Theerdeſtillation I, 700. 
Schererit, Zujammenjegung I, 5. 
Schiefer, bitumindjer, Natur defielben I, 
239; ala Ammoniafquelle II, 48. 
Sälempe, Verarbeitung auf Ammonial 
92 


Sqhlempepotaſche, Cyangehalt IL, 83. 

Schwärze, Herftelung aus GSteintohlens 
theer I, 294. 

Schwefel, freier, Vorkommen int Theer I, 
217; Beftimmung im Gaswaſſer II, 9. 

Schmwefelammonium, Eigenſchaften ꝛc. II, 
108; Abweſenheit im Hobofennaswaffer 
II, 88; Oxydation zu Sulfit II, 219; 
Vorkommen im Feeintohlentheer i, 200 
Reinigung II, 

Sameielganammoniam, ſ. Rhodanammo- 


—— Eigenidalten ꝛc. I, 209; 
Beftimmung in Handels benzolen I, 675; 
Nachweiſung I, 649; Einfluß auf die 
Benzolanalyje I, 675; Berwens 
dung in der Anthracenanalyje I, 462. 
Schwefeljäure, Beflimmung im Gabwaffer 
‚9; Verwendung zur Benzolreinis 
gung I, 607; Herftellung aus abgolen 
der Ammoniatfabriten II, 221; Wal 
zur Ammonfulfaterzeugung II, 208. 

Schwefeltheer I, 274. 

Sämeielnerbintungen, Entfernung aus der 
Garbolfäure I, 540. 

Schwefelwaſſerſtoff, Vorkommen im Xheer 
I, 209; Befeitigung aus Ammoniafrobs 
gaſen durch Difiociation II, 144, 148, 
150; nah Claus II, 213; Koften der 
Befeitigung aus Ammoniat I, 221. 
Schweflige Säure, Verwendung jur Ans 
tbracenreinigung I, 450; zur Abſorp⸗ 
tion von Ammoniaf II, 204. 

Schweröl I, 473; Beltandtheile I, a 
Grenzen fur die Abnahme 1, 349; 
wendung I, 476, zur Rubfabrikatıon 1 
284, zum Rreofotiren I, 490, II, 285; 
Zerſetzung durch Hitze I, 478, II, 285 ; 
Verarbeitung durch Druddeftillation L 
481; Redeitillation I, 476; Unterfudung 
I, 491; Verſand I, 510. 

Scrubber für Rotsofengaje II, 70. 


Salpeterjänre jur Benzolabjorption I, 64. | Sicherheitöbeftimmungen für den Trans: 


Sal volatile II, 

Sandfireunpparat für Dachpappenfabrika⸗ 
tion I, 280. 

Sapocarbol I, 489. 

Saprol ], 569, 

Saturationsprobe 


89. 
Saturatoren für ſchweſelſaures Ammon II, 
97. 


Sauerftoff, 
Gehalt der Steintohle I, 39. 

Skhäumen der Sheerblaien“ I, 838; der! 
Ammoniakblaſen II, 118. 


Qunge-Köhler, Steinfoblentheer. II. 





port von flüjfigem Ammoniak II, 157. 
Sicherheitsventile für Theerblaſen I, 322; 
für Ammoniafblajen II, 120. 


| Siebepunft zweier nicht miſchbarer Fluſſig⸗ 


keiten J, 343. 


für Ammoniakwaſſer II, ——— in Verbindung mit der 


Kokerei I, 113; als Ammoniakquelle 
II, 20 


Soft oil I, 349. 


Activirung Dura Zoluot I, 163; | Soft pitch I, 350. 


Solid creosote I, 349. ' 
Solvent:Rapbta I, 636; Verwendung zur 
Anthracenreinigung I, 443; gegen 
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Rapbtalinverfiopfungen in Gasleitungen 
II, 287; ſchwere I, 598. 

Solutol I, 569. 

Solveol I, 569. 

Sozal I, 569. 

Sozojodol I, 569. 

Specifiſches Gewicht, Reductionstabelle für 
Normaltemperatur I, 701; Vergleichs⸗ 
tabelle I, 701. 

Spiritußglüblanıpe II, 288. 

Spüljaude, Verarbeitung auf Ammoniak 
II, 22, 191. 

Steinkohle, Entftehung, Eigenſchaften, Elaifi- 
fication I, 1, II, 270; Eonititution I, 
4, II, 269; Borlommen I, 6; Beitand- 
theilel, 4, 5; Verhalten gegen Salpeter: 
fäure I, 4, gegen Brom II, 272; erfte 
Berwendung I, 18; Yörderung I, 6, 
II, 272, Erihöpfung der Lagerftätten I, 
7; Deitillation auf Theer I, 43, auf 
Benzol I, 51; Einfluß der Beſchaffen⸗ 
beit auf den Theer I, 86; Unterſuchung 
auf Ausbringen an Theer und Ammo- 
niat I, 135; Stidftofigehalt II, 45; 
Berhalten des Stidjtoffs bei der Deftilla- 
tion II, 51. 

Steintohlenruß, Ammonialgehalt II, 79. 

Steintohlentheer, Bildung bei der trodenen 
Deftillation I, 11; Geſchichtliches I, 12, 
18; Menge des erzeugten I, 23; aus 
Sasanftalten I, 24; aus Kofereien I, 
27; Einfluß der Temperatur auf die 
Bildung I, 30; Theorie der Bildung I, 
234, II, 281; Einfluß der Kohlenjorten 
I, 36; Vorſchläge zur Vermehrung und 
Berbefierung bei der Leuchtgasfabri⸗ 
fation I, 41; Abſcheidung aus dem 
Leuchtgas I, 43; Gewinnung bei der 
Rotsfabrilation I, 65; aus modificirten 
Bienentorböfen I, 72; aus modificirten 
Coppée⸗-Oefen I, 76; aus mobdificirten 
SarvessDefen I, 90; Gewinnung aus 
Gaögeneratoren I, 114; Gewinnung aus 
Hohofengafen I, 115; Gewinnung bei 
der MWaljergaderzeugung I, 122; Gemin- 
nung dur pyrogene Zerjegung von 
Dämpfen I, 124; Zujammenjegung aus 
Otto-Coppée-Oefen I, 87, 109, aus 


Hüſſener-Oefen I, 100, aus Ja— 


meſon-Oefen I, 106, aus Garves: 
Simon-Oefen I, 107, au Semet- 
Solvay-Defen I, 109, aus Francois: 
Rexroth-Oefen I, 112, aus Oaögene- 
tatoren I, 114, aus Hohofengaſen I, 
121, aus Waflergaß I, 123, auß der 
pyrogenen Zerjegung von Dämpfen I, 
127, aus der Leuchtgasfabrikation I, 197; 
Bedingung für die Bildung aromatischer 
Beitandtbeile I, 134; Beitimmung des 
Ausbringens aus Kohle I, 135; Xheer 
aus Bannelfohle und Boghead - Mineral 
1, 37; Theer des Dinsmore-Procefieg I, 
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248; Unterſchied zwiſchen Gas⸗ und 
Koksofentheer I, 32; Bildung aus Kohle 
durch überhitzten Waſſerdampf I, 48; 
Bewerthung zu verſchiedenen Zeiten J, 
12; Urſachen der Entwerthung I, 14; 
Urſachen der Berbidung I, 42; Brenn: 
werthb I, 267, II, 282;. Verwendung 
ohne Deftillation I, 20, 244, zur Hei: 
zung I, 248, zur Krafterzeugung 1,271; 
Vergaſung I, 244, zu Eonfervirungs: 
zweden I, 272, zur Da&pappenfabrila- 
tion I, 274, zur Rußfabrifation I, 284, 
Verarbeitung durch Deftillation mit 
Dampf I, 802, über freiem feuer I. 
304; Transport I, 298: Aufbewahrung 
I, 300; Entwäfierung I, 305: Borgäns 
gige Reinigung I, 308, IL, 282; Unter: 
juhung I, 394, auf Anthracen I, 472, 
Ueberfiht der Beitandtheile I, 139; |. 
auch Theer. 

Steinzeug, pordſes, Herftellung von I, 59. 

Stuppfett, Gehalt an Antbracen I, 180, 
Phenanthren I, 1886. 

Styrol, Eigenſchaften .2c. I, 169, Conden⸗ 
fation zu bodhmolecularen Kohlenwafler: 
ftoffen I, 239. 

Guccifteren I, 189. 

Surfofemefel, Beſtimmung im Gasmafler 
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Superphosphat, Sättigung mit Ammoniak 
‚27, 59. 
Synanthren I, 185. 
T. 


Temperatur, in Gasretorten I, 237; in 
Kotsöfen I, 82; Einfluß auf die Zu⸗ 
fammenfegung des Steintohlentheers I, 
34; minimale in Ammoniafdephlegma- 
toren II, 151. 

Tetrahydrotoluol I, 164. 

Tetrabhpdrorylole I, 166. 

Tetramethylbenzole I, 168. 

Zetramethylnaphtalin II, 279. 

Teiramethylpyridin I, 222. 

Tetramethylthiophene I, 215. 

Theer, deitillirter I, 275; präparirter I, 
411; PBerbrennung auf Ruß I, 284; 

| Berwendung in der Dachpappenfabrita- 
tion I, 274; Unterfudung I, 412. 

Thecrdaſen, Nachweis im Salmiakgeiſt II, 


Theerbaſſins, Anlage derſelben J, 300. 

Theerblaſen, Conſtruction I, 309; ſtehende 
I, 312; liegende I, 313; kofferſörmige I, 
314; Außrüftung I, 321; Haltbarkeit I, 
310; Eorrofion I, 824; Bejſchreibung L 
316; Probiren I, 312; mit Rührwerk I, 
355; Wüllen derjelben I, 301; Einmaue: 
tung I, 825. 

Theerdeitillation, Geſchichtliches I, 296; 

| erfte I, 296; continuirlihe I, 870, II, 
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283; Betriebärejultate I, 385; jchema- 
tiiche Darftellung I, 700. 

Theerkreſol, Ei enſchaften I, 199. 

ee Herftellung I, 415, 

<heeröle, Verarbeitung durch Hitze I, 455, 
478, II, 278. 

Theerpumpen I, 901. 

aberrnrohude, Rachweis im Salmialgeiſt 
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Theerprifer, Lunge'ſcher I, 412 
Theerjäuren, Beſtimmung im Rreofotäl I, 
506. 


en Eigenſchaften F I, 216. 

Thiophen, Eigenſchaften zc. 210; Be⸗ 

ſtimmung im Benzol J, 651, "Entfernung 
I, 651; Einfluß 1, 651. 

Thiophien, Eigenichaften ıc. I, 216. 

Thiotolene, Eigenſchaften ꝛc. 1. 212. 

Thiojhmwefelfäure, Beftimmung im Gas⸗ 
waſſer I, 95, 196. 

Xhiorene, Eigenschaften ꝛc. I, 213. 

Toluol, Eigenſchaften zc. I, 163; Vorkom⸗ 
men im Harzgastheer und Steintoßlens 
theer 1, 163; Verhalten I 164; An: 
forderungen des Handels I, 661. 

Torf, Gewinnung von Ammoniat II, 37. 

Transporigefähe für flüffiges Ammoniat 
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Eridrompfensl Bildung I, 560. 
Tribronphenolbrom, Bildung I, 561. 
Tritrejol (Theerkreſol), Desinfectionswerth 


I, ‚ 647. 

Trimethylbengole, figenſchaften ꝛc. I, 167; 
Trennung I, 684. 

Trimethylglycocoll II, 32. 


323 
8, 


I Bacuum, Anwendung in der Theerbeftillas 
tion I, 358; in der Ammonialgewinnung 
II, 196. 

Balylen, Eigenschaften zc. I, 156. 

Virgin gas liquor II, 50. 

Jirdin, Eigenſchaften ıc. I, 228. 
Vorlagen & r XTheerblajen L, 331. 

Borlauf, Grenzen für die Abnahme I, 340; 
Vergafungswerth I, 888; Gigen/hnften 
und Berarbeitung i, 608; Unterfuhung 
auf Enbproducte I, ‚684. 

Dorwärmer in der Theerdeftillation I, 880, 


W. 


Wagenfett aus Schweröl I, 481. 

Wärme, Ausnutzung bei der Theerbeitilla- 
tion I, 330, 865, bei der Ammoniak⸗ 
fabrifation L, 118. 

Warmprefe für Robanthracen und Naphtas 


Waſcii für Rotsofengeie, Beichaffenheit 
; Regenerirung I, 6 

Waferdampr, Einfluß be der Bergafung 
der Steintohle I, 42, II, 58; zur De 
Rillation von Steintohle I, 43; Einfluß 
auf die Bildung von Ammoniaf bei der 
Deitilakion von Kohle und bitumindſen 
aa ielern I ‚60. 
Waflergas, Heritellung 1,123; Zujammen- 
ang I, 123; Garburirung I, 123. 
Waflergasther, Gewinnung und Zuſam⸗ 

menjegun 


122. 
Zrimethylnaphtalin, Bortommen II, 279. waferke, Einfluß bei der Kohledeftillation 


Trimethylpyridine L 2 
Trimethylthiophene L, on 
Trinitromeiaxylol, Bildung I, 151. 
Trinitroreforcin aus Steintohle I, 4. 
Zriphenylbenzol I, 190. 

Tripyrrol I, 231. 

Trithienyl i, 216. 

Xropfapparat für Scrubber II, 72. 


u. 
Ueberfteigen der Theerblajen, Verhütung I, 


ultenmarin, Berwendung von Beh I, 403. 
Undecan, Eigenſchaften zc. I, 147. 
Urgeftein, Ammonialgehalt i 4. 
Urin, Zufammenfegung II, 
producte II, 23; 
Ammoniat II, 22, 191. 
Urftidftoff II, 4. 


Wolleabfälle als Ammoniatquelle II, 28, 31. 


X. 


Xylenole, Eigenſchaften zc. I, 202. 

Xylole, Eigenſchaften :c. T, 164; Reins 
darftellung der Iſomeren I, 658; Be: 
fiimmung der Iſomeren im Handels- 
rylol I, 681. 


9. 


Yellow creosote I, 349. 


3. 


; Zäulniß⸗ | Ziegel, Blaudämpfen I, 509. 
Berarbeitunng auf | Zuderfabrifation als Ammoniafquelle IL, ” 


Zundpolzer, phosphorfreie, Herſtellung I 


Berihtignungen. 


Seite 48, Zeile 11 von oben lies: belgiſches Patent, ftatt D. R.⸗P. 

Seite 81, Zeile 12 von oben lies: empyreumatiſchem, flatt empyrheumatiſchem. 

Seite 110, Zeile 2 von unten, Fußnote, lies: Zeitichr. f. angemw. Chemie 1888, ſtati 5_ 
Ceite 135, Zeile 10 von oben ließ: jchweres Mineralöl, ftatt fettes Oel. 

Seite 241, Zeile 14 von unten ließ: in den Handel, ftatt im Handel. 
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(Schluß der Anltündigung zur elften Lieferung. 


Gruppe 2. (2b. II) Die Fabrikation ber Thonwaaren ıc. 
Gruppe 4. (Bd. IV.) Die Eonfervirung der Speijen zc. | 
Gruppe 1. (Br. VI) Die hemifde Technologie der Baumaterialien :c. 
Gruppe 5. (Bd. VL) Die chemiſche Technik der graphiichen Künfte, 
je nachdem die Verbältnifie e8 möglich machen, umd fo weit die betreffenden Gapitel 
in den biöher erichienenen Lieferungen noch nicht bearbeitet find, angereiht werden. 
Die Bearbeitung diefer Gegenftände ift von frigenden Autoren übernommen: 
Band I. Gruppe 2, Abtheilung 2: „Anduftrie der Mineralöle." Bon Brofeflor 
Dr. 9. Kaſt in. arlörube. 
Band I. Gruppe 3. „Chemijche Technologie der Brennfloffe.” Bon Prof. Dr. 
3. Fiſcher in Göttingen. 
Band IV. Gruppe 4. „Eonjerven.” Bor. Prof. Dr. G. Rupp in Karlsruhe. 
— , — Gruppe 5. „Preihefefabrifation " Bon M. Stenglein in Berlin. 
Band V, Gruppe 2. „Verarbeitung der Pflanzen- und Thierfafern, Zeugfärberei 
und Zeugdrud." Bon Brofefjor Dr. Otto N. Witt in Berlin. 
Neue Folge: „Stärtefabrikation.” Bon Brofefior 3. Brößler in Budapeft. 
„Chemiſche Technologie der Mörtelmaterialien.“ Bon Max Gary 
in Halenſee. 


Braunſchweig, im Mai 1900, 
Friedrich Bieweg und Sohn. 








Verlag von Friedrich. Vieweg & Sohn in Braunschweig. 
Gasanalytische Methoden 


von Dr. Walther Hempel, 


Professor an der technischen Hochschule zu Dresden. 


Dritte Auflage. Mit 127 Abbildungen. 8. Preis geh. 8 A, geb. 10 M 


Roscoe und Schorlemmer’s 


Ausführliches Lehrbuch der Chemie. 


Mit Holzstichen. gr. 8. geh. 


Erster und zweiter Band: Anorganischer Theil, Dritte gänzlich 
umgearbeitete Auflage von Sir Henry E. Roscoe und Alexander 
Classen. Preis à Band 26 AM, geb. in Imwd. 27 A, in Hibfrz. 28 A 


Dritter Band: Die Kohlenwasserstoffe und ihre Derivate oder Orga- 
nische Chemie, erster Theil. Preis 24 A, geb. in Inwd. 25 AM, 
in Hibfrz. 26 

Vierter Band: Die Kohlenwasserstoffe nnd ihre Derivate oder Orga- 
nische Chemie, zweiter Theil, Preis 24 M, geb. in Imwd. 25 M, 
in Hibfrz. 26 M 

Fünfter Band: Die Kohlenwasserstoffe und ihre Derivate oder Orga- 
nische Chemie, dritter Theil. Fortgesetzt von Jul. Wilh. Brühl 
und bearbeitet in Gemeinschaft mit Edvard Hjelt u. Ossian Aschan. 
Preis 21 M, geb. in Lnwd. 22 A, in Hibfrz. 23 M 


Sechster Band: Die Kohlenwasserstoffe und ihre Derivate oder Orga- 
nische Chemie, vierter Theil. In Gemeinschaft mit Edvard Hjelt 
und Ossian Aschan bearbeitet von Jul. Wilh. Brühl. Preis 15 A, 
geb. in Lnwd. 18 A, in Hibfrz. 17 A 

BSiebenter Band: Die Kohlenwasserstoffe und ihre Derivate oder 
Organische Chemie, fünfter Theil. In Gemeinschaft mit Edvard 
Hjelt und Ossian Aschan bearbeitet von Jul. Wilh. Brühl. 
Preis 28 M, geb. in Lnwd. 29,50 M., in Hibfrz. 80 A. 


(Achter Band in Vorbereitung.) 


Verlag von Friedrich Vieweg & Sohn in Braunschweig. 
Die Anilinfarben und ihre Fabrikation 


von Dr. K. Heumann, 
weiland Professor am eidgenössischen Polytechnikum in Zürich. 


Erster Theil. Triphenylmethan-Farbstoffe. Mit 42 eingedruckten 
Holzstichen. gr. 8. geh. Preis 20 A 


Zweiter Theil Nach des Verfassers Tode fortgesetzt und herausgegeben 
von Prof. Dr. Paul Friedlaender. gr. 8. geh. Preis 20 AM. 


Dritter Theil Nach des Verfassers Tode fortgesetzt und herausgegeben 
von Prof. Dr. Paul Friedlaender. gr. 8. geh. 


Erste Hälfte. Preis 20 4 (Zweite Hälfte in Vorbereitung.) 


Die Theerfarbstoffe. 


Begonnen von 
Dr. P. A. Bolley und Dr. Emil Kopp, 
weiland Professoren am eidgenössischen Polytechnikum in Zürich. 
Fortgesetzt unter Mitwirkung von 


Dr. R. Gnehm, 


Professor am eidgenössischen Polytechnikum in Zürlioh 
von Dr. Richard Meyer, 
Proßsssor an der Herzoglichen technischen Hochschule in Braunschweig. 

Drei Theile. Mit eingedruckten Abbildungen. gr. 8. geh. I. Theil 10 A, 
IL Theil 15 4, IIL Theil 15 A; in 3 Bänden geb. 43 A, 
(Sonderausgabe des fünften Bandes der ersten Gruppe von Bolley-Engler’s 
Handbuch der chemischen Technologie.) 


Die Chemie der natürlichen Farbstoffe. 


Von Dr. Hans Rupe, 
“ Privatdocent an der Universität Basel 
gr. 8. geh. Preis 8 A, 
(Zugleich als 59. Lieferung von Bolley-Engler’s Handbuch der chemischen 
Technologie.) 


Das Ammoniakwasser 


und seine Verarbeitung. 
Auf Grund selbstständiger Erfahrungen und mit Berücksichtigung 
der neuesten Verbesserungen bearbeitet von 


Albert Fehrmanı, 


teohnischem Ohemiker. 
Mit 36 eingedruckten Holzstichen. gr. 8. geh. Preis 6 A. 


Kurzes 


Lehrbuch der organischen Chemie 


von Prof. Dr. A. Bernthsen, 
Vorstand des Hauptlaboratoriums der Badischen Anilin- und Soda -Fabrik, Ludwigshafen 
am Rhein, früher Professor an der Universität su Heidelberg. 


Siebente Auflage, beardeitet in Gemeinschaft mit 
Dr. Eduard Buchner, 
Professor an der. landwirtbsohaftlichen Hochschule su Berlin. 
8. Preis geh. 10 AM, geb, 10,80 A. 








